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"  УТЕЕРВДАЮ "

Зам . Г л а вн ого  Го с у д а р с т в е н н о г о  
са н и та р н ого  в рача  СССР

_____________________________ А .  I ' . З а й ч е н к о

” 22  "  мал 1 9 6 5 г . 

К 3 8 8 5 -8 5

ВРЕМЕННЫЕ МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ ПО ОПРЕДЕЛЕНИЮ 

ДРХ -  41 39  (ГЛИН) В ЮДЕ, ПОЧВЕ, РАСТИТЕЛЬНОМ МА~

ТЕРИАЛЕ МЕТОДОМ ГАЗОЖИДКОСГНОП ХРОМАТОГРАФИИ.

I , Х арактери сти к а  а нализи р у ем ог о  п е сти ц и д а .

1 Л .  Глин ( ДРХ -  4 1 8 9 ) ,

1 . 2 .  2 -х л о р -  /  ( 4 -м е т о к с и -6 -м е т и л - I , 3 , 5 -т р и а з и к * 2 -и л 5 -а м и н о к а р б о ­

н и л / бен зол  с у л ь ф а м и д .

1 . 3 ,  С труктурн ая  ф орм ула: _̂_ЛМь

■ . ^ у н т и - < ( ^ п
"О- 0'ОМг

1 . 4 ,  Э мпирическая ф ормула ^ 1 2 ^ 1 2 ^ 4 %  С 1 ,м ,м . 3 5 7 ,5 ,

Хорошо р а ств ор и м  в больш и н стве о р га н и ч еск и х  р а ст в о р и т е л я х  и р а ст в о р а х  

щ ел очей .

2 .  М етодика оп р ед ел ен и я  ДРХ -4 1 3 9  в в о д е ,п о ч в е  и р а сти тел ьн ом  

м атери ал е м етод ом  га зож и д к остн ой  х р ом атогр а ф и и .

2  Л . Осно вные обл ож ен и я .

2  Л Л - Принцип м е т о д а  *

М етодика о с н о в а н а  на оп ределен и и  Д Р Х -4139 с п о со б о м  г а х о ъ и д к о с т н о t 

хром атограф и и  п о с л е  эк стр а к ц и и  гер би ц и д а  из п роо и о ч и стк и  э к с т р а к т е .
2 . 1 . 2 .  М етр ол оги чески е  х а р а к тер и сти к и  м е т о д а .

НижниЯ предел детектирования -  С,005 мкг. 1̂ вствителъность опрздс- 
ления : вода -  0,005 мг/л,почва -  0,02 иг/кг,растителы*ы1 материал -
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C ,O I -  0 ,0 2  м г /к г .

С реднее зн ачен и е оп р ед ел ен и я  стан дартн ы х д о б а в о к  гер би ц и д а  :в о д а -

93%, р а сте н и я  -  7 7 , по ч в а  -  60% . С тан дартн ое отк л он ен и е г 3 ,1 0%

( в о д а ) ,  4 ,3 9%  (р а с т е н и я ) ,  Ь , 10% ( п о ч в а ) .  О тн оси тел ьн ое  о тк л о н е н и е :

С ,СЗ ( в о д а ) ,  С ,О б ( р а с т е н и я ) ,  0 , Об ( п о ч в а ) .

Определению Д РХ-418У не мешают гербициды  группы 2 ,4 - Д ,  ГХЦГ, 2М-4Х

2 . 2 .  ^ а к т и в ы  и р а ст в о р ы .

Э т и л а и е т а т .х .ч .  lt)CT 2 2 3 C C -7 6 .

А ц ет о н ,ч д а .П Д /Г  2 6 0 3 -7 9 .

Х лороф ор.ц ГО сТ  2 1 5 -7 4 .

Зфир д и этк л о  в кЗ , м е д .

К и сл ота  х л о р и с т о в о д о р о д н а я ,х .ч .  ГОСТ 3 1 1 8 -7 0 .

Г и д р окси д  н а т р и я ,х .ч .  ГОСТ 4 3 2 8 -7 7 .

Хлорид н а т р и я ,ч д а . ГОСТ 4 2 3 3 -7 7 .

Стандартный р а с т в о р  Д Р Х -4189  в а ц е то н е  (1 0  м к г /м л ) .

ЭФиршЛ р а с т в о р  д и а з о м е т а н а . 2 г  Л Р -м ети л -Л Р -(тол уол су л ьф он и л )-4 -н и тр о-

зам ида р а с т в с р ;к т  в 60 мл д и э т и л о в о г о  эф* 

р а ,к  полученном у р а с т в о р у  м едленно прили­

вают р а с т в о р  I r  KCII в 10 мл 9 0 % -н ого  э т а ­

н ол а . О лесь отгон я ю т  на ротац и он н ом  и сп а ­

р и тел е  при 6С°С5не подключая в а к у у м '.П о ­

дученный желты", р а с т в о р  ди а з о т е  та н а  и с ­

п ол ьзую т для м ети л и рован и я .

Пол иди эти л ен гл и к ол ь  и зоф тал а т  (5% -ньГ:) ,  нанесенный на х р ом а те  н №-А#НУД

(0 ,1 0 0  -  0 ,1 2 5  м м ).

К а р б ов а с  20  М (3 % ) ,  нанесенны й на г а з -х р о м  f t .

2 . 3 .  Приборы и п с с у д а .

.«ельника эл ек тр и ч е ск а я  л а б ор а тор н а я  ТУ 4 С -2 2 -2 3 6 -7 9 .

И спаритель ротапиониьГ: ИР-1М,ТУ 2 5 - I I - 9 I 7 - 7 4 .

Героики дели тел ьн ы е В Д -3 -5 0 С , ГОСТ 8 6 1 2 -7 5 .
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Колбы остр од он н ы е  0К Ш -50-1 4 /2 3  ТС,ГОСТ 1 0 3 9 4 -7 2 .

Колбы мерные ,  100 ГОСТ 1 7 7 0 -7 4 .

М икропипетки.

Микрошприц МШ-10.

2 . 4 .  П о д готов к а  к оп редел ен и ю .

2 . 4 . 1 .  О тбор  и п о д г о т ь к а  п р о б .

О тбор  п р об  п р ов од я т  в с о о т в е т с т в и и  с  м Унифицированными правила­

ми о т б о р  п р об  се л ь с к о х о з я й ст в е н н о й  п р од укц и и , пищевых п р од у к тов  и объ .; 

к т о в  окружающее среды  для оп р ед ел ен и я  м и к р ок ол и ч еств  п е с т и ц и д о в " ,  у т -  

верждеиттыми за м ести тел ем  Г л а вн ого  г о с у д а р с т в е н н о г о  са н и та р н ого  врача 

СССР 2 I .0 t i .7 9  г .  № 2051 - 7 9 .

2 . 0 .  п р ов ед ен и е  оп р ед ел ен и я .

2 . 0 .  1 . Э к стр а кц и я .

Ь ода. 1C0-2Q 0 мл воды подки сляю т д о  pH 1 -2  и трижды эк стр а ги р у ю т  

хлороф ормом  по 20 -  40 м л . Хлороформный э к с т р а к т  фильтруют по 2 0 -4 0  

мл,- Хлороформный э к с т р а к т  фильтруют ч е р е з  д вой н ой  плотны" бумажный 

фильтр и упариваю т на ротационном  и сп а р и тел е  при тем п ер а ту р е  3 5 - 4 0 ° С 

д о  объ ем а  0*1  — 0 ,2  м л , который испаряю т в т о к е  х о л о д н о го  в о з д у х а .

Р а с т е н и я , п о ч в а . Зерно и сем ен а  л ьн а  п р ед в а р и тел ьн о  измельчаю т 

на эл е к тр и ч еск ой  м ел ьн и ц е, п оч в у  п р осеи в а ю т .

5 0 -1 0 0  г  р а сти тел ь н ой  м ассы  или почвы  н астаи ваю т с о  100 -  200 мл 

эти л  а ц е т а т а  в теч ен и е  1 6 - 1 3  ч а с о в .  Э к стр а кт  фильтруют ч е р е з  плотны . 

бумажный складчаты й Ф ильтр. О ста ток  встр я хи в аю т дважды с  50  -  IC0 мл 

эт и л а ц е т а т а  в теч ен и е  10 мицут.О бъединенны е эк стр а к ты  упариваю т д о с у х а  

на ротац и он н ом  и сп а р и тел е  при 35 -  4 0 °С . При ан али зе сем ян  льн а у п а и ­

вают д о  т е х  п о р  , п ок а  в к олбе о с т а н е т с я  неиспаряющ ийсл о с т а т о к '5 - I C  

м л ) .  К о с т а т к у  приливают 50  мл 1% -н ого  р а с т в о р а  *а0 Н , насы щ енного i-c.31 

и перем еш иваю т. Колбу 2 р а з а  смывают тем  же р а с т в о р о м .

Ч ер ез 5 - 1 0  мин щелочной р а с т в о р  фильтруют ч е р е з  ск л а д ч & ти . б;, -  

мажныЛ ф и л ьтр , п о с л е  ч е г о  подки сляю т д о  pH 1 -2  и э к с т р а г и р у е т  трил*и:
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хлороф орлам  ( по 40 мл) ь ст р я х л в а я  1 - 2  минуты кавдый ра з Л  П ервое 

в стр я х и в а н и е  п р ов од я т  о с т о р о ж н о , ч тоб ы  не о б р а з о в а л а с ь  сто й к а я  эм уль­

сия). Хлороформный э к с т р а к т  п р оп уска ю т ч е р е з  д вой н ой  плотный бумажный 

фильтр и упари ваю т д о с у х а .

К су х ом у  о с т а т к у  в груш евидной к ол б оч к е  приливают 5 мл эф ирного 

р а с т в о р а  д и а зом ета н а  и выдерживают 30  м и н у т. Затем  эфир о тгон я ю т  на 

ротац и он н ом  и сп ар и тел е  д о с у х а ,  о с т а т о к  р а ств ор я ю т  в I  мл а ц е т о н а  и 

Т -5  мкл в в о д я т  в и сп а р и тел ь .

В к ол б оч к у  в н о ся т  1 - 5  м кг ге р б и ц и д а , р а ст в о р и т е л ь  выдувают и 

м етилирую т как оп и са ь о  выше. В и сп а р и тел ь  в в о д я т  1 - 5  мкг а ц е т о н о в о г о  

р а с т в о р а .

2 . 5 . 2 .  У сл ови я  х р ом атогр а ф и р ов ан и я .

Х ром атограф и рован и е п р ов од я т  при следующих у сл о в и я х  : х р ом а тогр а ф  

"Ц вет  -  1 0 6 "  с  д е т е к т о р о м  п остоя н н ой  с к о р о с т и  реком би н ац и и , шкалатп
ИМТ = 10 х  10 й , с к о р о с т ь  протяжки диаграм мной ленты  I  см /м и н . К олон­

к а  ст е к л я н н а я , спиральная I00G х  3 ;5  мм, заполн ен н ая  5%-ним п о л и д и э - 

ти л ен гл и к ол ь  и зоф талатом  на хр ом а тон е  jV-A W 1ВД5( 0 , 1 0 0 -С , 125 мм) или

3%-ным к а р б ов а к сом  20М на г а з -х р о м б  Т ем п ер атур а  для  первой  к о л о н -
лдя в ? о р о й -2 0 0 °  С ^

ки 230 С. Времена удерж ивания равны с о о т в е т с т в е н н о  5 мин 30 с е к ,  и

6 мин 45 с е к .

Т ем п ер а ту р а  и сп ари тел я  2 3 0 ° С, д е т е к т о р а  2 7 0 ° С.

Г а з -н о с и т е л ь  -  а з о т  о с о б о й  ч и сто ты  ( 60 м л /м и н ) , г а з  для  п од д у в а  

д е т е к т о р а  -  а з о т  ( о с т )  -  145 м л /м и н .

2 . 5 . 3 .  О бр аботк а  р е з у л ь т а т о в  а н а л и за .

Для к о л и ч е ст в е н н о го  ан али за  измеряю т площадь пиков  п р об  и с т а н ­

дартны х р а с т в о р о в .  Содержание б ар н он а  в  п р об е  расчиты ваю т по ф орм ул е:

X a Akr * $№ Ук__
% $ с Г  ‘ V *f> * №

X -  содерж ание глина в п р о б е , м г /к г  или м г /л ,г д е
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jyj с т  -  содерж ан и е гер би ц и д а  в стац ц артн ом  р а с т в о р е ,  м и г .
о£ Пр ~  площадь пика пробы  , мм

-  площадь пика ст а н д а р т н о г о  р а с т в о р а , мм^

\ ~  объ ем  к о н еч н ого  э к с т р а к т а , мкл

-  объ ем  э к с т р а к т а ,  введенный в х р ом атогр а ф  

М -  н а в е с к а  п р обы , г .

2 . 6 ,  Т р ебован и я  техн и ки  б е з о п а с н о с т и .

При а н а ои зе  н еобх оди м о выполнять тр еб ов а н и я  техн и ки  б е з о п а с н о с ­

ти, реком еццованны е для р а б о т  с  орган и чески м и  р а ств ор и тел я м и  и к и сл о ­

тами, а такж е соб л ю д а ть  п рави л а техн ики  б е з о п а с н о с т и ,  п р о и з в о д с т в е н ­

ной сан и тари и  , п р оти в о эп и д е м и ч е ск о го  режима и личной г и г и е ш  при р а ­

б о т е  в л а б о р а то р и я х  ( о т д е л е н и я х ,о т д е л а х )  сан и тар и о -  эп и д ем и ол оги ­

ч е с к и х  у ч р е ^ в н и й  си стем ы  М3 СССР $ 2455 -  BI от 2С Л 0.81г .

2 . 7 ,  Настоящие м е тод и ч еск и е  у ка зан и я  со ста в л ен ы  по материалам  

Б е л о р у с с к о г о  НИИ защиты р а стен и й  (П .М .К ислуш ко, AM.Б о р и с е в и ч ) .

ВМУ 3885-85

https://meganorm.ru/Index/7/7618.htm

