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"УТШРЦДМ)”

Главней Государственник санитарный вран ССС!
П.Я.БУРГАНОВ

” 3 " января 1984 года

Ш 9 60 -В 4

ш то д а ш ш  указаний

ПО ОПРЩШШНЩ) ОСТАТОЧНЫХ КОЛИЧЕСТВ ШШЩЩБРОШШЛ 

(102 - Д Щ Ч Ш Ш А )  В ЗЕРНЕ

Хо Краткая характеристика препарата

Этилендиброшод (ЗДБ0 Х #2-дибромэтинв торговые названия: нефиср 

мскобром ф  „ д о у ф ь ш  W  -8о аадибром) - фумигант, применяемый в ряде 

стран душ обработки почвы и зерновых0 По данным ВОЗ в опытах на 

биологических тест-системах и лабораторных ш в о т н ы х  ЗДБ обладает 

мутагенными и канцерогенными свойствами

ЭДВ (эмпирическая формула CgH^Bt^o молекулярная масса 187,9 

г/монъ) представляет собой бесцветную или слегка нелтоватую ннд- 

кость с температурой кипения 131-133°С ш плотность© при 20°-2Д8 г/мл 

2 о Принцип метода 

йетод включает следующие этапы:

- экстракцию образца водным ацетономi

*- идентификацию и определение содержания ЗДБ с помощью газожидкост

ной хроматографии с детектором постоянной скорости рекомбинации 

про авпольэошшгз пропаяевдиброиида (ВДВ) в качестве внутреннего 

стацдарт&о

Предел обнаружения еэс года - X нг/кх*: : 0 степень извлечений

Щ Б  - 20-95^0 относительное стандартно© отклонение - 0 Д - 0 в2 о 

Продолаптельность анстрапцпп - 16 часов0 определения ЭДБ - I час*
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2oI0 Реактивы к растворы 

Эталендиброшд (1 ,2-дабромвтн)
Пропилендибромид (1,2-дибромнропан)

Ацетон, ОСЧ^ ТУ 6-09-3513-62

Вода ди с тмл ир о ванная,

Натрий хлористый^ ГОСТ 4233-66, прокаленный 

Магний сернокислый^ ГОСТ 4523-77 * прокаленный 

2*2* Приборы и посуда

Хроматограф газовый с е р ш  пЦ в 8 т - 1 Ш п о де%аг£Гором постоянной ско

рости рекомбинации (электронно-захватный детектор); скорость про

дувочного газа - азота особой чистоты - 150 и л У ш ,  колонка стек

лянная 2 ы х 0 #2 см с еы дкоЙ фазой 3$ 01Г-1 на хроматоне М - о у п е р  

(яЛахемаяЛССР) или с другой д идкоё  фазой аналогичных параметров 

(07-101* 5E-3Q) на носителе типа х р о ш т о н  или хромосорб; темпера-

тура испарителя 140°С, т е ь ь д е р ^ ^ ^ ^ ^ ^ & т о р а  - ХВО0^  шкала чуъст-
то

вмтельности - 2 х 10 А

Мнврошдршд МШ-10 на 10 мкл или МШ-I на I нкд

Весы технические. ГОСТ I949X-74$
Аппарат для встряхивания дроб^. --1У 64-1-2451-7^ . ^.-АВУ-6С ■

Кодбн плоскодонные конические на 500 ал с Щ  29 я стеклянными притер

тыми пробками

Колбы плоскодонные конические на 2§ ш  с НШ I 4 t5 а стеклянной 

притертой пробкой^

Пробпркп ш  10 ш  с Ш  14,5 и притертой стеклянной пробкой 

П ш е т ю з  калиброванные на 5 и 10 ш  

Колбы мерные на 100 ш  .ГОСТ 1770-74 :
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2* So Приготовление стандартных растворов ЭДБ и ПДБ0

В мерную колбу на 100 т  добавляют 10 т  ацетона ш с помощью 

микрошприца 23 шел (50 мг) ЭДБ0 раствор доводят до метки ацетоном, 

получая эталонный раствор ЭДБ о концентрацией 500 мкг/мя или 500 н г / ш  

В другую мерную колбу добавляют 10 нл ацетона и 26,2 мкл (50 мг) ПДБ0 

раствор доводят до метки ацетоном * получая эталонный раствор ПДБ с 

концентрацией 500 мкг/мл иля 500 нг/мкл*

Разбавлением эталонных растворов в 100 раз готовят рабочие 

растворы ЗДБ и ПДБ с концентрацией 5 нг/икл* Для приготовления 

рабочего раствора I ж  эталонного раствора переносят в мерную колбу 

на 100 мл и доводят до метки ацетоном*

2Ас Отбор проб производится в соответствии с "Унифицированными 

правилами отбора проб" утвержденными Заместителем Главного Государст

венного санитарного врача СССР iS2O5P$0„ Отббранные пробы зерна следу

ет хранить в закрытых пакетах при температуре не в ш е  *50Со 

2,5о Проведение определения 

2* 5Л * Экстракция*

Непосредственно перед экстракцией быстро берут навеску 50 *г зерна» 

Навеску переносят в плоскодонную колбу на 500 ш 0 добавляют 150 ш  

смеси ацетон-вода (5:1)* Колбу плотно закрывает стеклянной притер

той пробкой и встряхивают в течение 16 часов при температуре 20-22°С* 

После отстаивания отбирают пипеткой 10 мл экстракта в переносят в 

плоскодонную коническую колбу на 25 мл* Добавляют 2 г прокаленного 

хлористого натрия и оставляют раствор отстаиваться* Шз верхнего 

слоя пипеткой отбирают 5 мд раствора и переносят в пробирку на 10 мл* 

Добавляют I г прокаленного сернокислого магния0 закрывают пробирку 

притертой пробкой и встраивают в течение I шнуты* Раствор в про

барке оставляют стаять прп температуре 20-22° в течение 30 минут 

(раствор А)* Полученный раствор А анализируют с помощью газожидкост

ной хроматографии*
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2.5в2£3бнаружение и определение этилендиброшда

Определение относительного удерживания и калибровочного 

коэффициента для ЭДБ*

В пробирку добавляют с помощью микрошприца по 20 мкл рабочих 

растворов ЭДБ и ЦДБ* Вводят в газовый хроматограф 0,5 мкл получен

ного раствора смеси ЭДБ и ЦДБ. Определяют на хроматограмме 

времена удерживания растворителей (Тад), ЭДБ ( Т ^  и ЦДБ (ТПДБ). 

Вычисляют относительное удерживание (Тл„„ ) ЭДБ по внутреннемуU iilf
стандарту по формуле: эдв ац

Тотн,
ТЦЦБ " Тац

На жидкой фаве 01Г -I при температуре колонки 50°С относительное 

Ч^-ча удерживание ЭДБ составляет 0,690-0,695*

Для определения калибровочного коэффициента К  находят до хро

матографе шю щ а д а  пиков ЦДБ ( 5 щ ^ )  и ЭДБ С » умножая 

высоты ников (Н) на ширину пика на половине высоты 

Вычисляют калибровочный график К  по формуле;
З ц д б

К = 1 -----  ’

2*5» Идентификация и определение содержания ЭДБ в образце.

К 5 мд раствора А добавляют 10 шсд эталонного раствора внутрен

него стандарта (ПДБ)* Вводят в хроматограф 0,5 нал полученного раст

вора. Определят1 времена удерживания растворителя и ПДБ0 Обнаруже

ние на хроматограмме пика, соответствующего по относительному вре

мени удерживания ( Т \ ) ЭДБ, свидетельствует о наличии фумиганта 

в образце. В э т ш  случае определяют площади ников ЭДБ ( S ^ g )  и 

внутреннего стандарта (*>цд£) й рассчитывают ̂ концентрацию ЭДБ 

в образце по формуле.
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loan пик ЭДВ будет в щ д а а ь  за пределы яраматогршаэн ( ш ш & ш ш -  
ваныв)*, следует разбавить раствор А с р ш м  ацетоном* добавив врп 

© м л  соответствующий объем эталонного раствора внутреннего стандар

та (при разбавлений раствора А в гг раз следует добавить 10 (д-1) икй 
©талонного раствора ПДБ0 рассчитывая концентрацию ЭДБ (С) по форму-

2о0о Техника безопасности

Соблюдаются общепринята© правила техники безопасности про 

работе в зшшчеекия лабораториям 

Зо Разработчики

Зайченко A J L  ( П Ж  ИЗ С0СР)? Ш ш е р  Ы о *  Соболев ВоСор Ипыеной? 

Нифонтов ВсДо (Институт питания Ш  ОССР.ГоМооква) 0

ле<

С -  3 h

МУ 2960-84
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