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ИВЕРЩЩНО
МИНИСТЕРСТВОМ ЗДРАВООХРАНЕНШ СССР 
" 29" ш й ш  1991 г »

JS 6107-91

ВРШШНЫЕ ШТОДОЧЕСКИЕ Ж&ЗШШ. ПО ОПРЕДЕЛЕНИЮ 
ЭКСПРОМТА В ВОДЕ МЕТОДОМ ХРОМАТОГРАФ» В ТОНКОМ 

СЛОЕ

1 «Краткая характеристика тоствдвда
Экспромт- смесь препаратов "хардин" (12,5Х по мочевине) и"грамвкс8( 

(12.5У. по мочевине) в соотношении 3:1 (весовые),
Действующее вещество хардина -комплекс дштлатаноламшна и N-(2-хлор 
- бензол-сульфоншЕ) -N * - (6-метокси-4-метшг-1 р 3»5-триазин-2-шя) мочевины 
(хлорсульф^/рона)*
Структурная формула

Эмпирическая формула: С Ш 5 O^S * Ĉ H-j5NO
Молекулярная масса 474.5-
Синонима: глин. ХСТТ. хлорсульфурон.
Хардин- препарат, представляющий собой раствор действующего вещест­

ва в смеси вода-трютиленглнколь (1 :1 Р вес У) с добавкой 0.4Х 0П-1О* Со­
держание комплекса в растворе 16.5- 0.5У* (вес).
Плотность препарата при 20°С - 1115-1125 кг/кР* Ткип.-100°С. хорошо 
растворим в воде . в полярных растворителях коагулируется. с неполярны­
ми не смешивается * нелетуч, в водных расворах устойчив в течение года.

Ра зра ботчшж: Д »Б. Гиренко 9 А. М . Шмигидина. Н . И «Рева. ВНШГИНТОКС. г *Киев
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Щ>ш разбашзюшт водой т  свату црн pH 5-7 ж  20°С разлагается,
ОБУВ в воздал© 1- 5 мг/м?.
ЗСлорсульфурон - белое кристадлическ.ое вещество,, Эмпирическая фор- 

W ® a  gE| ̂ GlNgO^B » мол,масса 357*78» Тшх» i14~i?8°G*Растворимость в 
толуоле -О 0 3% , м е т а н ш ш ” 1 *8^* ацетон© 7 в.0И „ Препарат выпускается в 
вщде амжншзл солей (дамвтшгамшная,, шзопрохшламтЕшя „ моноеташэлашзд- 
Шщ)* Степень чистоты ~3б^98л, Действующее вещество препарата Х’рамекс 
~ комплекс дизтшютанолампка и N—О (кетшг- карбоксп- сульфонал) -Н1 ~
(4~метисл-6-м©токсж-1 9 3«5~трназин~2 -ид) мочевины (грамекса).

Структурная формула

СООЕз
Я

У ®3

< N̂ >  so2mcoMH
- < Г

N \  0CH3

/
г -
\

CHgCHgOH 

-  C2Hg

¥ %

Эмпирическая формула С^ ̂  gOgN^S 9 CgH^gNO 
Молекулярная масса —49S ? 92„
Химически чистый грамекс -кристаллическое вещество слабожелтого цве­

та * без запала, Т ш ь  162-164иС.
Эмпирическая формула gO^N^S0 молекулярная масса - 381Р36о
Препарат хорошо растворим в ацетоне. Степень чистоты- 99ИИ,
Препарат !,експромт:! представляет собой светло-желтую прозрачную 

жидкость со слабым вьтнвтд запахом 0 плотность - 1„116 г/см ,растворим 
в вод© •

ДОКР ПДКВ МДУ экспромта в настоящее время не установлены,
2, Методика определения
2,1,1, Принцип метода
Метод основан на извлечении жардина и грамекса (действующие вещества
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Пестицида ,sэкспромт”) из подкисленной пробы вода хлороформом* концентри­
ровании экстракта ж хроматографировании оно алшшоты в тонком слое пла­
стин "с и л у ф а я В  качестве подвижной фазы могут быть использованы: бен­
зол- ацетон в соотношении 4:1 (обьемн*К гексан-ацетон в соотношении 
1:1 (обьемн. )„ даэтшювый эфир»

Для обнаружения зон локализации препаратов на зфоматограммах исполь­
зуют смесь растворов бромфенолового синего и азотнокислого серебра с 
последующей обработкой хроматограмм лимонной (или уксусной) кислотой. 
Количественное определение препаратов проводят сравнением интенсивности 
окраски и площади пятен пробы и стандарта.

2.1.2. Метрологическая характеристика
Диапазон определяемых концентраций 0,005-0,02 мг/л
Предел обнаружения -0,5 мкг
Размах варьирования: хардин- 80-1007 

грамекс- 80-1007.
Среднее значение определения стандартных количеств: 

хардин - 90,07 
грамекс - 92,07

Стандартное отклонение среднего:
хардин - -0,617 
грэмекс- - 0,747

Относительное стандартное отклонение среднего: 
хардин - 0,05 
грамэкс- 0,052

2.1.3. Избирательность метода
Метод специфичен. Другие соединения этого класса (круг,аллиле) в 

указанных условиях хроматогрзфирования определению не мешают.
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Величины г^оивводатх шочвтшт на шшстинказ; "сжда!шо:й

Савдавдше
I--— Т5----- - растворитель
бзнзод-адв-гощ

(4sD
гексан-ацетон

(1 S1 )
Дивтшловнй etimp

JTVV i Г41 О*w Q kU-W СЛ, £. Лw 9 ̂  а 0,70
Кардан о Рзз 0 Р35 нечеткое гштно
Круг 0,37 0,53 нечеткое пятно
Элзтт 0 ?43 0,63 нечеткое пятно

2.2» Реактивы и материалы
Кардан (хлорсульфурон) , БИШЯХСЗР, % - 9 8 7 »
Грамекср ВНИИХСЗР, 99*17 
Хлороформ, хч»*ГОСТ 20015^74.
Адетон, чда, ГОСТ 2603-79- 
Бензол? хч», ГОСТ 5955-81.
Гексан „ хч.,ТУ 6-09-3375.-78.
Этиловый спирт, 96Х-ныйр ТУ 6-09-1910-77.
Кислота хлористоводородная9 ч.,Г0СТ 3118-77; водный раствор (1:1). 
Кислота уксусная р хч.РГ0СТ 18290-72; 5Х-ныЙ водный раствор о 
Кислота лимонная, хч.„ГОСТ 3652-74Р2Х-ный водный раствор 
Аммиак водный, чда9 ГОСТ 3760-79»
Серебро азотнокислое9 чда.* ГОСТ 1277-81.
Броадфеноловый синий, яда, ТУ 6-09-3719-83»
Натрий сернокислый безводный9 чда„ ГОСТ 4166-76.
Вода дистиллированная Р ГОСТ 7602-72.
ТГчастшжж ‘•силуфол" (Eayalier, ЧССР).
Вата пзгроскогшческая-
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2. 3. Прибора ►посуда
Весы анвлгтачеокш, Ш1А-200М.
Испаритель ротационный ИР-1М, 25-11-917-74.
Баня водяная, ТУ 64-1-2850-76.
Вакуумный водоструйный насос, ГОСТ 25336-82.
Колбы грушевидные*ГОСТ 25336-82,вместимостью 50-Т00мя.
Колбы мерные,цилиндры,мензурки,пробирки, ГОСТ 1770-74.
Колбы конические плоскодонные,ГОСТ 25336-82.
Воронки химические,диаметр 56 мм, ГОСТ 25336-82.
Воронки делительные, ГОСТ 25336-82,вместимостью 250 мл, 1л.
Пипетки , ГОСТ 20292-74,на 1; 5; 10 мл.
Мжфопшзе тки,ГОСТ 20292-74,на 0,1; 0,2 мл .
Пульверизатор стеклянный, ГОСТ 25336-82.
Скальпель.
Камера для хроматографирования, ГОСТ 25336-82.
Камера для опрыскивания, ТУ 25-11-430-70.
2.4. Подготовка к определению
2.4.1. Приготовление стандартных,рабочих растворов хардина, 

грамексз
Стандартные растворы пестицидов концентрации 100 мкг/мл готовят 

растворением соответствующей навески препарата в ацетоне (или эти­
ловом спирте) в мерной колбе на 100 мл. Растворы хранят в холодильни­
ке. Годны к употреблению в течение 30 дней. Рабочие растворы пестици­
дов концентрации 2,5; 5,0; 10,0; 20,0 шсг/мл готовят в градуированных 
пробирках вместимостью 10 мл соответствующим разбавллением ацетоном 
стандартных растворов. Хранят рабочие растворы хардина,грамекса в хо­
лодильнике . Годны к употреблению в течение 3-5 дней*

2.4-2. Проявляющий реактив - бромфенолевый реагент
Смесь растворов брош|)енолевого синего (ВФС) ж азотнокислого сереб-
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ра* Готовят два раствораs 1, О»5°А во дао~ац®тоновый (1,?3) раствор азот­
нокислого серо бра? 2- 10 Ш! 0*05И-него раствора броисфэшлого сжщехю в 
ацетоне* Раствор 2 разбавляют раствором 1 до объема ЮОшг. Жршмт про- 

реактив в темпом прохладном месте* Годен к употреблению в те­
чение 3-5 дней- После обработки хроматограмм бромфэполовым реагентом 
осветляют фон-обработкой пластан 2%-ним водным раствором ладонной ки­
слоты илп?? 5/1-HSSS водгш раствором уксусной кислоты*

2-4*3- Подготовка пластин “сщЕуфол*1
Пластинку 5 8 силу фол55 помещают в хроматографическую камерув содер­

жащую смесь растворителей ацетон-25/С-ыиЙ а м ш а к  в соотношении 7:3 {об/об) 
(глубина погружения ш т с т и н к и  в растворитель составляет 0 в5см)„ После 
подъема фронта растворителя до верхнего края пластинки ее вынимают из 
камеры и выдер т в а ю т  на воздало до испарения растворителей-После этого 
пластинка готова к употреблению .Хранят подготовленные пластинки в экси­
каторе -

2-5- Отбор проб
Отбор проб производится в соответствии с "‘Унифицированными пра­

вилами отбора проб сельскохозяйственной п р о д а к щ ш  7 продуктов питания' и 
объектов окружающей среды для определения шпсроколичеств пестицидов11 
(М3 СССР, ГСЗУ„ Москвар 1980, А* 2061-79 от 21-08-1979 г.).

Отобранные пробы хранить в стеклянной таре в защищенном от света 
месте не более 1-3 суток.

2 - 6 - Проведение определения
2-6-1 - Экстракция и очистка
На одно определение берут на анализируемого образца две пробы воды 

по 500 мд»
500 мл- вода помещают в делительную воронку вместимостью 1л 9 под- 

кшслжда до pH 2 разбавленной кислотой (берут-1 мл раствора кислоты) 
и екстрагщрушт препарат двавды свежими 10-15 мл хлороформа ̂ каадай раз
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встряхивая содердаше ворошш в течение- 2-3 мия»Зко«рак*ги двух проб 
обьедашшт (получают 40~60мл) в деятельной воровке вместимостью 250 шгр 
промывают 10-15 шг дастшшированиоЙ вода „подкисленной до pH 6 разбавлен­
ной хлористоводородной кислотой о и фильтруют через слой (7-10 г) безводно­
го сульфата натрия в химической воронке в грушевидную колбу .Растворитель 
гоняют до обьема около 1 мл на ротационном испарителе при температуре 
55~60°С.Остаток растворителя удаляют продуванием воздуха.

2.6*2,, Хроматографирование
Сулой остаток в колбе растворяют в 1 мл ацетона или (этанола) „закры­

вают колбу герметично пробкой,перемешивают содержимое ж 0„2 мл получен­
ного раствора наносят шгкрогшхеткой на подготовленную пластншсуиСшуфол". 
Рядом с пробой наносят по 0 В2 мл каждого рабочего раствора пестицидов * 
что соответствует содержанию в пятне 0„5;1Р0;2„0;4„0 мкг каждого препа­
рата (растворы хардана ж грамекса одинаковой концентрации наносят в одну 
точку) .Пластинку помещают в хроматографическую камеру „куда за 10-15 мин 
до хроматографирования наливают один из подвижных растворителей*указанных 
в таблице „в таком количестве „чтобы глубина погружения пластинки в раство­
ритель составила 0,5 см-После подъема фронта растворителя от линии стар­
та на высоту 10 см хроматографирование прекращают.Пластинку выдерживают 
в вытяжном шкафу до испарения растворителей ж обрабатывают бромфеноловым 
реагентом„затем раствором лимонной (или уксусной)кислоты.0 наличии 
экспромта в пробе свидетельствует проявление на хроматограмме серо-синего 
пятна хардана либо пятен хардана и грамекса (в зависимости от количества 
экспромта в пробе).Величины R^ хардана „грамекса приведены в таблице.

2.7.Обработка результатов анализа
Количественная оценка хардина,граммексар являющихся действующими ве­

ществами экспромта „проводится путем сравнения площадей и интенсивности 
окраски пятен пробы и рабочих растворов пестицидов * Содержанта каждого
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ш о ш ц ш д а  в авшжашщ&моШ пробе расстшждаш? ОД формул© i
А о 7

тт- _ _ _ _ _ _ _ _  *где;
V.. Р

а

X ” содержа hiss кардана вгра&58кса э неслодчемой пробе Рмг/л;
А - количество 2:арлнна«1*ра^екоа 9 наеденное щгтам сравнения со Стандарта­
ми 5 МКСС g
V - объем рабочей пробы* мл;
7^- объем аликвоты р отобранной для хроматографЕароваш1явШ1-При нанесении 

всей пробы 7^ =v;
Р- объем исследуемой пробы * мл;

3= Требования безопасности
Соблюдать вс© необходимы© требования безопасности при работе в

жвтшчеокшж лабораториям: *
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