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Временные методические указания до опрад&кеши)
действующего вещества препарата A-I ывтсдом Ш  
в воде» почве ш растительном материале

I .  Краткая характеристика препарата

Натриевая соль бензошшуравьшшй кислоты д .в . препарата 4-1 /9Й4 
В препарате содержится и штркевая соль бензойной жш&жйт/Ш»/*

а

а

сеоомЪ

Молекулярная масса Т72.
4-1 - белое ш  слегка с желтоватым оттенком куше тал дичее зш#
вещество, без запаха. Йкстворяшсть / r /КЮмл ври 20 0 С/? в 
ваде ■* 41»©, в этанол© -  2,0, ксилола - 0,05, *щетоа© -  %0€$ 
в хдореформе практически нерастворим. 

щ ЙДК но установлены*
Врашрат 4-1 применяется в качестве стимулятора роста хлоп­

чатника нуте* предпосевной вашшш сешч хлешчатгшкй*

2. Нет оды ка определения деМетвушего вещества препарата 
4-1 в воде, почве, растительном натернаие гшэхрздш"»
тографмчасижм методом 

2 .1 .Оошвшс пздожетш 
& Д Д . йрщщнв метода

№ тд основан та язвдечетга бъхтош^рг&ьтШ зшсаотм вз ада- 
дйзягкршюго объекта диаталюшм афшрем* а аосда^зецай епр^адешщ  
в вдде штыкового афмра на гавошш хротта^фо с ш Кольцова- 
м  ядошкздмошц|&цио1Ш9гчг детектора.
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2 .1 .2 . Метролопсчеокая характеристика мётода

Диапазон онредаляешх; концентраций: для вода - 0,05 - 4,0»г/л: 
для Почта* - 0,4 - 4,0мг/кг: ддя растительного материала - 0,5 -  
4,0мг/кг.
Предел е&шруженкя в хроматографируемом объеме: для вода -2,5нг: 

для почт  -  4 н г:для растительного материала -10 «г._
Среднее значение определения стандартных количеств /С / при а? -5  

ддя вода 90## стандартное отклонение /S  /  - 8,04, относитель­
ное стандартное отклонение /$*/ - 8,9#, доверительный интервал 
среднего ври р*0,95 я ц *5 /(^ Kf -jh  9,9# , соответственно ана­
логичные характеристики ддя почвы; С -  85#, J» -  12,06. Sir I4 f I#* 

- + 14,9: для растительного материала: С -  82#, S  -  14,47, 
3 t - И . « .  < ^ - ± 1 7 , 9 # .

2Л .З , Избирательность метода

Киме стимулятору роста, иртееш!@ш1е на хдоичатнмке /шжс, тур/
определен!® препарата Л-1 не шшшт.

2 .2 . Реактивы щ материалы

Ш наомму|твьшм кислота, х.ч .
Соляная «слота, ч .д .а . , ГОСТ 3118-77 
ДмвтолошЛ вфмр /медицин,/ ферм.
Натрий сернокислый безводный,ч.д.а., ГОСТ 4166-76
Серная «слота, ч .д .а . , ГОСТ 4204-77
Метилом** епмрт, ч .д .а ,, ГОСТ 6995-77
1Члраз1Ш“Г1бдрат, ч .д .а . , РОСТ 5Ш2-65
Кади едко#, осч9 ОСТ 64)1-301-74
Хяороформ, х ,ч . ,  ТОЛ* 215-74
•ильтри TJ 6“09-167Б“7?
Стандартна ристшэры метанового ефира бенаонлмуравыснее кислоты 
в хлороформе с содераанмш 0 ,5  , 5 , 10, 25 , 50, 100 мхг/мл.
Малолдат» дяя хроматографической m m um t хроматом Ж - №  

слшншяжротш&& П№ с д а  I* 301.
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2*3* Приборы, аппаратура и посуда

Хроматограф с пламенно-ионизационным детектором

Стеклянная хроматографическая колонка 3 х 3000 ш
Водяная баня, ТУ 46-22-587-75
Цилиндры мерные на 250, 100, 25 мл, ГОСТ 1770-74
Делительные воронки на 100 мл, ГОСТ 8613-75
Колбы конические на 250 мл, ГОСТ 10394-72
Аппарат Сокслета, ГОСТ 9777-74
Колбы мерные, на 100, 50, 25 мл, ГОСТ 1770-74
Прибор для получения диазометана /рис Л /
Колбы круглодонные для отгонки растворителей, на 250 мл, ГОСТ 10394- 
72
Прибор для отгонки растворителей, ТУ 25-II-9 I7-74, тип ИР-1 
Микрошприц, МШ-ХО

2.4* Отбор проб производится в соответствии о унифишровашшми 
правилами отбора проб, утвержденных Минздравом СССР 21 •08*1979 г* 
&205I-79.

2.5, Получение дтзометана,

В реакционную колбу прибора для получения ди аз оме тана /рис Д / # 
помещают 6 г  едкого кали, 3 мл метанола и 3 мл гидразин-гидрата,
В приемную колбу наливают 50 мд дизтипового зфара. Из капал ьадцы 
подают хлороформ со скоростью I  карля за секунды. Окончание реак­
ции получения диазометана определят по появлению красно-буро! 
окраски реакционной смеси или по выделению белых паров й реакцион­
ной колбе; Эфирный раствор диавометана интСислвао желтого цвета 
предпочтительно применять с веже подученным, но можно хранить З-б 
дней в темной склянке на холоде.

2*$* Проведение определения 
2*6.1. Экстракция яз воды

Пробу воды в 250 т  концентрируют на ротационном испарителе до 
25-30 мл, к охлааденноцу раствору в делительной воронке добавляют 
I  мд соляной кислоты й встряхивают 5 минут. Выдели щрюн км слоту 
экстрагируют 100 мя /5 х 20 шж/ дм а талового вфнра. Оо&едщшвшш 
эфирные вытяжки сушат над безводным сульфатов натрия и отгоняют 
растворитель на ротацмощюм &слщшгт@ до обьаш 3 -  Ь щ .
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2,6*2. Экстракция из почвы

К навеске подии в 50г добавляет 50мл дивтилового эфира, 1мл 
разбавленной /1 :1 /  серной кислота и встряхивают 5 минут, эк­
стракт фильтрует и повторяет извлечение ещё 4 раза эфиром,пор- 

яо 25мл и с оо т в е т ству ющим количеством разбавленной сер­
кой кислоты, Собранные экстракты сушат над безводным сульфатом 
и&тряя, фильтрует и отгоняют эфир до объема 3-5мл.

2 .6 .3 . Экстракция из семян хлопчатника

Навеску в 25г измельчает и помещает в патрон из фильтроваль­
ной бумаги, который вкладывает в аппарат Сокслета и экстраги­
рует с дивтилового ©фира и Эм л  разбавленной /1 :1 /
верной гасло та. Экстракцию продолжает 2 часа. Ослучеш&й эк­
стракт сушат над безводным сульфатом иатряя, фильтруют fit от­
гоняет эфир до объема 3-5мл.

2.6.4* Йетилированив

К концентратам экстрактов добавляют 0 ,5-Хмл метанола я 3-5мл 
эфирного раствора диазометана. Метилирование обычно длится 10—
15 кинут в колбочке с пришлифованной пробкой. По окончании ме­
тилирования избыток диазометана удаляется током азота и отгояд^
ют растворитель. Полученный метиловый эфир разбавляет хлорофор- 

ш т  до 5мд в мерной посуд© ш  далее хроматографирует.

2 .6 ,5 . Условия хроматографирования

-9Хршатогриф с ДКП, рабо ч т  шкала меггршетра * 10 *1 0 а, ско­
рбеть протяжен m w m  сшешсца - 720ьш/ч*с, колонка стеклянная 
ЭкЗСЮша, наполнитель кодонет-хроматом к ш  силанизирован- 
шй ПЩ2 с 10# Ж - 301 /размеры частиц 0 ,2 0-0 ,25ш/, температу­
ра ясв&ротаяи -3 0 0 аС, тшшратура термостата колонок -1 4 0 °с, 
гаа-тосятель-азот, скорость азота - 4бмд/шш, водорода - 55ms/mih, 
Эоадуха -  ЭдОия/ммн, ввода* в юсяеурштсяь объемы -  Iмай, абсолетиое 
ш р т ж  удерктамот деткдояого шфира Ф т а т й н о й  «слеш - Зшш» б а я -  

жпицуравьиноЯ ж ш с т ш  - ХОшм.
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РисД. Прибор джш получения щ^ттттш*

I* реакционный сосуд
2. переходник с калельнйцеЙ
3. холодильник Либиха
4« П-обрелкый даражцддаж 
б, переходник е отводом 
6* приемная колба*
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2 .7 .  Обработка результатов а ш я з д

Содержание д.в. препарата А~1 определяют методом соотношения
со стандартом по пдощ & да пика.

Концентрацию д .в . препарата A-I в анализируемой пробе (1 мг/л 
ж л ш  и г / tar) вычисляют по формула;

1 -
.Р

где

О ** количество метилового эфира бензоилмур&вьиной кислоты в стан­
дартном растворе, введенном в хроматограф, мкг;

5Т - площадь пика стандартного раствора, введенного в хроматограф,
* 2 ш * ;

S% - площадь пика препарата в хроматографыруемом объеме,
V j  -  объем экстракта введенного з  хроматограф, мкд;
V * -  общий объем экстракта в хлороформе, перед хроматографированием,

ш ;
Р -  навеска или объем {шадизируеыой пробы, т / т ;
К - коэффициент перерасчета метилового эфира в натриевую соль 

бензоклмур&вьйвой кислоты (X,Q5),
3* Требование безопасности

Соблюдать правила предосторожности необходимые при работа о 
ядомтшш ж взрывоопасными веществами. Обратить особое внимание 
на стадию получения диазометана, обладающего высокой токсичностью 
ш  взрывоопасностью.

4* Методические yk&smm п о д г о т о в л е н ы :
Аванов» Х.М* (БНШШШШ - г.Ташкент),
Щттшш В.А., Саркисяном Г.Г. (филиал ВВИИГИНТОКС"а#г,Йреван),
Методакм евробйроваш в Институт® физиологи» растений АН УССР, 

г.Жадщ к в Узбекском ЩИ санитарии, гигжанн ж профзаболеваний М3 УвССР

ВМУ 3073-84
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