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Временные методические указания по определению 
пентахлорфенолята натрия методом газожидкостной 
хроматографам в ветках, лиотьях, коре ш плодах 

яблони

Краткая характеристика веи&С'гь&в

Название по номенклатур® СЭВеШ0 г пентахлорфанодят ш т р ш . 

Химическое название; пентахлюрфенояят натрия.

Структурная формула; ол/&

Эмпирическая форбдула: С$С15С№

Молекулярная ш с еа  288,5
Синонимы -  акв&торв, дипентокс, пбнтафешт9 рев&цад* 

Физико-химические свойства; белое кристаллическое вещество 
в характерным фенольным запахом, хорош  раствор^о  в вода, ат - 
тоне, этиловом спирте, В растительной массе находится в виде 
пе нтахдорфа нал а.

2* Методика определении центахлорфенддята натрщ  s 

ветках, ли стьях , коре и плодах яблони методов 
газожидкостной хромато графш,

2 Л .  Основные полоне шш,

2 . I . L  Принцип метода»

Метод основан на экстракции пентахдорреяодата натрия из 
анализируемого объекта, переводе его  в пентахлбффенод и газ о-
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хроматографическом определении его в виде метоксииентахлорбоа- 
зола, получаемого в результате метилирования дроби дназоматэд см. 
Детектирование проводят с помощью детектора по захвату электро­
нов, Количественное определение осуществляют по методу абсолют­
ной калибровки с пошщью калибровочного графика,

2 .1 .2 . Метрологическая характеристика метода.

Диапазон определяемых концентраций 0»002 * 0 ,0 8  мг/кг. 
Предел обнаружения 0,00005 мкг.
Предел обнаружения в пробе 0,002 мг/кг 
Среднее значение определения стандартных количеств пента- 

хлорфенолята натрия 85,5 %*
Число параллельных определена^ п & 9 
Стандартное ^уклонение 9,24 %•
Относительное стандартное отклонение 0,11 
Доверительный интервал среднего при $*0,95 и п- Юс остав­

ляет 85,5 ± 7 ,0  %.
2 .1 .3 . Избирательность метода.

Определению не мешают производные фенола и компоненты 
дат^Щ й дн ой  рбмаяки СБС-1 /стирол, формальдегид и др./

2 .2 . "Реактивы и материалы.

Дентахлорфенал с содержанием основного вещества не менее 
98,5 %

Спирт атшговы^ технический, ПЕТ 18300-72 
Ацетон, чда, гост 2603 -  79 
Гексан $ чу ТУ 6-09-3375-78 
Натрий сернокислый безводный у хчу ГОНТ 4166-76 
Аммоний хлоризтый , ада, ГОСТ 3773-72 
о-Фэсфорная кислота ^чда, ГОСТ 3553-58 
Эфир диэтидовнй ,медицинский для наркоза 
Нитрозоыетюшочевина /получение см. приложение I/  
Диазометан /получение см. приложение 2/
Хроматон J&-AW-®CS /Фр.0,20-0,25 мм/ с 5 ^ полиэтилен- 

глигольх;укцината
Метиламин, 25 St-ный водный раствор, ТУ 6-09-2088-77 
Мочевина, хч^ ТУ 6691-77
Азот особой чистоты газообразн&й^ГХТ 9293-74?в баллоне 

с редуктором
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2 .3 . Приборы, аппаратура ж посуда.

Хроматограф серш  "Цвет” с детектором постоянной ояороста 
рэадмбшащш тт аналогичны^ прибор с детектором по захвату 
электронов.

Колонка стеклянная размером 180 х 0»3 см
Колбы мерные, щшщдры,. мензуркияГ0СТ 177074
Кодбы грушеввднне дан отгонки растворителя емкость© ЮО ид
Стадаш химике кие емкость© ЮО на, ГОСТ Ю394г72
Колбы Эрденмейера со шлифом емкостью 250 мл^ГОСТ 10384-72
Пипетки различной емкости ̂ ГОСТ 20292-74
Пробирки градуированный со иигифон^ГХТ Х05Х5-753 емкость© 5Ш
Воронка Ввзхнера.
Воронки конусообразные 8БРГ0СТ 86X075 
Воронки делительные емкостью 300500 мл 
К&лбы для фильтрования под вакуушм^ТОСТ 6614-75 
Насос вакуумный; ГОСТ 10396-75

2.4* Подготовка к определению.

2 .4 .1 . Приготовление стандартных, коагулирующего в калиб­
ровочных растворов к построена калибровочного 

графика.
Стандартный раствор нек т й х д о рфзнола is I  кшщьнтрацйЕ ц а  

готовят растворением навескн, соответствующей 0 ,0Ю .. г  чистого 

вещества, в 10 мд этилового спирта.

Стандартный раствор пентахлорфенола h 2 кояцеитрадкн 
0,05 мг/ш готовят разбавлением 0 ,5  мл стандартного растворт В I  
до Ю ил этиловым спиртом

Срок хранения растворов -  педеля.
Коагулирующий раствор готовят растворением 5 г  хлораошго 

аммония в Ю мл вода; к этому раствору Ершив ада Ю ш  скфоо- 
форной кислоты и доливают до I  л  водой.

При построения калибровочного графика дал ояределения ; 
пентахлорфенола готовят Ю искусственных смесей: в пробирка 
с притертыми пробками помещают I ;  2 ; 5; 10; 15; 20; 25; 30$
35; 40 мкд стандартного раствора л 2, метилируют все смесн да- 
аз о штатом, выпаривают содераишв пробирок досуха а растворах® 
сухой остаток в каждой пробирке в I  мл гексана.
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Хроматографируют по 2 мкз подученных растворов. Измеряют высош 

дековt соответствующие полученному в результате метилирования 

двааометаном метонсвдентахяорбеяэолу,, н строят график зав ж; и -  

мосте высоты пака в ш  от количества взятого дда метилирования 
пентахлорфенола в н г.

2 *4 .2* Нраютовлеянв насадки для  хроматографической 
кодошш и ее ковдшщониров&нна.

Взвешивают на технических весах шлиэтиленглшш лъсукцинат 
в количестве 5 % от веса хромате на, растворяют в ацетоне, всы­
пают в раствор хроматоя и тщательно перемешивают в течение 
15-20 ш .  Затем растворитель выпаривают на водяной Сале, насад­
ку под таавают в сушильном шкафу при 1 0 (Л  в течение двух часов. 
Насадку засыпают в колонку, уплотняют, устанавливают колонку в 
термостат хроматографа и стабилизируют в токе азота особой ч ш -  

тотк  при температуре 220°С в течение &-JQ ч , не подключая к де­

тектору.

2 .5 . Отбор пробы»

Отбор пробы проводится в соответствии о^Цравияама отбора 
проб для анализа гастнцвдов*.

2 *6 . Проведение определении.

20 г  веток, листьев , коры или пледов ябяонж измельчают, ш>- 
нещают & коническую колбу с притертой пробкой, заливают 60 мл 
soахулвруШёго раствора н 40 мд ацетона и встряхивают в течение 

часа. Твердую часть «тфнльтровывают на воронке Бюхнер» и промы­
ваю® на фильтре 10-20 мл свеаей с ш с н  коахулнруадето раствора с  
ацетоном /3:2/* Из объединенною фильтрата вндарнсвают ацетон в 
токе воздуха. Оставшуюся водную часть дроби выдерживают в холо­

дильнике в течение 30 мин и фильтруют через бумажный фильтр в 

делительную воронку. Из водного раствора пеатахлорфенол извлека­

ют пеаном /триады по Ю ма/. Гексановый экстракт сушат, про­
пускал через безводный сульфат натрия, а затем выпаривают досуха 
/ротационный испаритель, ток воздуха/, к  сухому остатку прили­
вают до кыш ш  эфирный раствор дшзомбтана до тех пор, пока не 
прекратится е ю  обесцвечивание. Эфир выпаривают досуха  в токе 
воздуха* Сухой остаток растворяют в I  ш  ненсаиа и аликвоту 
раствора хроштограцируют.
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1шовт  хромагографированш :
Колонка стеклянная размером ХЗО к 0 г3 ем 
Насадка д лиг к о л о н к е  -  хроштон J H l W - ® E S  /фроОо2СН5^5 ш /  

с 5 % подттшен^ивдшвщкцината
Газ-нофжтеяь -  азот особой чштот®

Т ( °  С) v e p a o m a  колотж ЖсРс, де^еггтора 23СРС, штцвзжя 30 °е  
Скорость /ш/ш н/ газанносятош через нзояон^г S09 чйрёэ про­

дувочную камеру детектора 140
Скорость движения картограмш 220 ш / ч  
рабочая шкала влектромэтра Ю х1СГ^ &
Р а б отя  шкала потенциометра I  мв 
Время удераиванзш метоясшшятахлорденэада 1,5 шн 
Хроматографированш каедщй вробн провода? тршда*, Зашршат 

на хроматограммах высоту пика, е ответствущего метонашентахлор^ 
бензолу и яо калибровочному графику находят количество шштахлор -  
фенола*

2*7* Обработка результатов анализа*
Содержание пектахя о рфенанята на^рш Д/ в вд/кг вычтжяют 

по формуле?
X »  -Ла-Р. 9 аде*

В
к -  коэффициент пересчета, равный 1,0025;
Р -  содврн&шзв пеятохлорфэнона в пробе, найденное по шлёб~ 

ровоиному графику, мкг;
В - навеет есследуемой пробы, г*

3» "ррэбоваяш безопасности*

С обладать вс® требования безопасности при работе в хншче©*- 
кой лаборатории*

4о Методические указания подготовлены:
Шаленковой ИЛЦ.
Фатьяновой АоД0̂
Му стае вой Л*Н*
Всесоюзный научно-иселе; -вательекяй технологический институт 

гербицидов и регуляторов роста растений (ВНЙТЙГ), г*Хфа*



Приложение 1. 79.
Получение нитрозометилмочевины

Схема реакции: СНьИНг'Ш * -геИ гМ С О Ш  -+иНчЦ-
+HzO

Во взвешенную литровую круглодонную колбу наливают 2ССг 
24%-ного водного раствора метиламина (прим.1) и добавляют при 
охлаждении конц. соляную кислоту до кислом реакции на метилрот,на 
что требуется 155 мл кислоты,
Затем доливают столько воды,чтобы обща^^^достиЛоСг и прибав­
ляют ьССг мочевины,после чего раствор осторожно кипятят с обрат­
ным холодильником 2 ч 45 мин и энергично- 15 мин. Раствор охлаждают 
до комнатной температуры,растворяют в нем 11Ст 95%-ного азотисто­
кислого натрия и охлаждают до С°С,

В трехлитровом стакане готовят смесь бСОг льда и 1С0г конц, 
серной кислота(Охлаждая стакан льдом и солью.К этому раствору при 
поремвшивании приливают холодный раствор метидмочевины и нитрита 
с такой скоростью,чтобы температура не поднималась шша С°С,

Нитроэометилмочевина всплывает на поверхность в виде кристал­
лического пенистого осадка,который немедленно отфильтровывают 
Чорез воронку Бюхн<:;рц(хорошо отжимают.Кристаллы размешивают до 
образования аисты с 5С мл холодной вод^отсаеываю^отжикшот и 
суоат о вакууч-эксикаторе до постоянного веса.

Вы?:од l-.5-.ii.jr, 66-72% от теоретического (прим.2)

Примечание: i. Хетидамин применяется либо в виде водного 
раствора, либо в видсмииргидрата.

2- Получениьы таким образом препарат можно хранить 
в холодильнике длительное время.

При температуре выше 2С°С ого негследует хранить 
более х часа. При температуре ыО С он можгт
н е с*: ид ан 1 1 о р а: ■ л о:* пт ь ся без взрыва, ь с вы до -
ЛСНИсИ лирой .
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Приложение 2

Получение диазометана

Схема реакции:

СМ$ЫШ)£0УН2 +К0Н -<-КеМ0 +ДМ1 О

В круглодонную колбу на JL0C мл помещают Змл 50%-ного 

водного раствора едкого кали и 1C мл диэтилового эфира.Смесь 

охлаждают до 5°С, после чего при взбалтывании прибавляет 1 г 

нитрозометйлмочевинь.

Колбу присоединяют к холодильнику,нижний конец которого 

снабжен алонжем с отводом,проходящим через резиновую пробку 

и погруженным в слой эфира на дне приемника.Приемник охлаждают 

смесью льда и соли.

Реакционную колбу погружают в водяную баню,нагретую до 50°С. 

Зфир в колбе доводят до кипения.Время от времени содержимое 

колбы перемешивают.

Отгонку прекращают,как только дистиллят станет бесцветным.

Ни в коем случае не следует отгонять весь эфир!

Метилирование проб диазометаном проводят следующим образом: 

к сухому остатку приливают небольш ими пьрццйюи р а с т в о р  диазо- 

метана в диэтиловом эфире до прекращения обесцвечивания.Затем 

взбалтывают и выпаривают на воздухе досуха.

ВМУ 3074-84
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