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ХРЙ4АТ0ГРЛ4ИЧЕЙ(ИЕ МЕТ01Ш ОПРЗиШ КК ГО РАН А В БОДЕ 

Краткая характеристика препарата

Это твердое вещ ество, слабо растворимое в воде /  ЬО мг/'д /  и 
хорошо -  в органических растворителю :* Температура плавленая 
9 3 -9 6 ° , Давление паров при 20°С 1 * 1 0 ^  мм р т .с т .

Метод основан на извлечении препарата из исследуемой 
пробы органическим растворителем и последующем определении 
методом тонкослойной и газо-ж идкостной хроматографии.

ТСХ определение проводится в слое окиси алюминия* скреп-* 
ленной гипсом ; подвижный растворитель -  бен зол ; проявление 
по реакции азосочетанпя  с  1-нафтолом после термического раз
ложения. Эти условия позволяют избирательно определять мало- 
ран в присутствии большинства гербицидов производных: фенил- 
мочевины* таках как конурон, фенурои, диурон, линурои, а р е - 
зин и д р , ;  определению мешает солан, имеющий близкое с  мало- 
рапом значение е £. .  Чувствительность определения - I  мкг ма- 
лорана в п робе, то  е ст ь  0 ,0002  м г/л  для воды. Точность опре
деления 9 4 ,6  ± 6 ,7 .

ПЗС определение проводится на приборе с детектором  по 
захвату электронов; неподвижная фаза -  силиконовое масло 
Д С-200, нанесенное на хромосорб v; ; га з -а о си т е л ь -а з о т .
Время удерживания мплоранз 0 ,8 9  мин, т . е .  53 с е к .  Условия 
специфичны для калорана в присутствии хлороргаиическлх пес
тицидов, определяемых с  тем же детектором , и некоторых про-

*  Разработан М.Л-Клис^ико, М.Б.Письмеиной, ВНИИ гигиены и 
токсикологии пестицидов, полимерных и пластических м асс,
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изводиых фспилмочевшш -  линурона* диурона, тенорана и др . 

Реактивы я растворы

Окись алюминия для хроматографии П степени активности* 
Кальций сернокислый* чистый дли анализа# ГОСТ 9210-46* Просу
шивают в сушильном шкаф:/ при температуре 160° в течение 6 ча
с о в , хранят в банке с притертой пробкой*
Н-гексан или летралеЯинй эфир с температурой кипения 40-70°* 
Бензол /  перегнанный / .
Хлороформ х*ч.
Стандартный раствор малораиа в н-гекоанв или этиловом эфире 
с  содержанием по д .к *  100 мкг/мл.
Проявляющие реактивы;

Л) I .  К смеси 46 мл воды и 4 мл ковд . ног прибавляют 
I  г  нитрита натрия х .ч .

№ 2 . К раствору 2 ,8  г  едкого калия в 50 мл воды добав
ляют 0 ,1  г  1-нафтола х*ч.

Проявляющие реактивы применяют только овежеприготовленные

Хромосорб w , 00-100 мет, промытый НС1 /  УД*вео 1 , 1 0 / .
Сижконовое масло дС-200
Стекловата
Камера для хрома тог ра фирования 
Камера для опрыскивания 
Пластинки стеклянные размером 9x12 см 
Пульверизаторы стеклянные 
Прибор для отгонки растворителей 
Сушильный*шкаф с нагревом до 160-170°
Мякропялетки для нанесения стандартов 
Делительные воронки, емкостью I л*
Баня водяная
Газовый хроматограф "Ц вет-5" с детектором по захвату элект
ронов /  источник ионизации Ри^®* /
Колонки стеклянные диаметром 3 мм, длиной I  м*
Шприц емкостью 10 мкл
Баллон с азотом, содержание 02 менее 0,003# 69



Приготовление пластинок

Для приготовления сорбционной массы на 10 пластинок берут 
50 г  окиси алюминия, просеянной через сито 100 меш, 5 г  сер 
нокислого кальция, подготовленного как описано выше, и 75 мл 
дистиллированной воды . Окись алюминия с сернокислым кальцием 
тщательно смешивают в фарфоровой ступ к е, переносят в колбу , 
прибавляют воду и встряхивают до образования однородной мас
сы , 10 г  сорбционной массы наливают па пластинку и , покачи
вая, равномерно распределяют по поверхн ости . Сушат в течение 
18 часов  яря комнатной температуре, хранят в экси к аторе .

П одготовка хроматографической колонки для 
метода га з  о~жидао с ? я о й хроматографии

2 г силиконового масла растворяют в небольшом количе
стве  ыетиленхлорида и приливают в фарфоровую чашку, в к о то 
рой находится 18 г  носителя , залитого полностью тем же раст
ворителем. Тщательно перемешивают вс ю массу и выпаривают 
раствор  на водяной бан е. Д осуха упаривают остаток  раствори
теля на в о з д у х е ,,  сухой  оста ток  подсушивают 4 -5  часов в су 
шильном шкафу при температуре 8 0 ° .  Приготовленный носитель 
хранят в склянке с  притертой пробкой*

Для заполнения колонки один конец ее закрывают стеклян
ной- в атой , а в другой  через воронку засыпают н оси тел ь . -Запол
няют колонку постукиванием, закрывают второй конец тампоном 
из стеклянной ваты. Колонку загружают в камеру н агрева , о т 
ключают д етектор  и продуваю*. 2 -3  часа при температуре 2 0 0 - 
2 2 0 ° . Перед началом анализа подсоединяют д ете к то р , проверяют 
герметичнооть и утечку га за -н оси тел я .

Описание определения

Вода. 500 мл анализируемой пробы воды переносят в делитель
ную воронку и триады до 50 мл экстрагируют н -гексан ом  /  или 
хлороформом / ,  предварительно насыщенным в одой . Экстракты 
объединяют, сливая через слой безводн ого  серн оки слого нат
рия. Р астворитель отгоняют д о  0 ,1  -  0 ,2  га  и наносят на плас
тинку или упаривают д осу ха  и определяют газочхром атограф иче- 
ским методом.



Хроматография в тонком слое

Остаток из колбы количественно переносят на хроматогра
фическую пластинку, ополаскивая колбу н-гексаном . На эту же 
пластинку наносят стандартнее раствори малорана I ,  3 , 5 , 10 
или 20 мкг. Пластинку с  нанесенными растворами помещают в 
камеру для хроматографирования, в которую налит подвижный 
растворитель -  бензол . Насыщение камеры не менее 20 мин. По
гружение пластинки а растворитель должно быть не более, чем 
0 ,5  ом. После того как фронт растворителя поднимется на 10 см, 
пластинку вынимают из камеры и оставляют на несколько минут 
на воздухе для испарения растворителя. Затем пластинку поме
щают в сушильный шкаф, нагретый до 160-170° и выдерживают 
при этой температуре 40 мин. Пластинку после охлаждения по
мещают горизонтально з камеру для опрыскивания и орошают 
проявляющим реактивом Г» I и сразу же реактивам Л 2 /  расход 
реактива У« 2 примерно втрое больше, чем реактива № I  / .  Ма- • 
лоран проявляется в виде красных пятен с  0 ,37  ±  0 ,0 5 .  
Чувствительность определения I мкг препарата в пробе, т . е .  
0 ,0 02  м г /л . Количественное определение производят путем ви
зуального сравнения интенсивности окраски и размера пятен 
пробы и стандартных растворов.

Расчет анализа проводят по формуле:

"  В • 1000 > ГД8

X -  содержание препарата в пробе, м г /л ,
А -  количество препарата, найденное путем визуального сравне

ния со  стандартным раствором, мкг,
Б -  объем анализируемой пробы ь литрах.

Газс-жидкостнад хроматография

Устанавливают те ш ора туру детектора к камеры ввода 2Ю °С. 
температуру колонки 170°, скорость  азота 60 ыл/мяя, шкалу 
электрометра скорость диаграммной ленты 360 мм/час.
При указанных условное хроматографирования время удерживания 
малорана 0,39 мин, т . е .  53 сек .

Вводят определенное количество /  0 ,0 1  -  0 ,002  мкг /  стан -
*У



дартяого раствора малорана в ингексане. Записывают его время 
удерживания» т , о ,  время от момента ввода раствора до появле
ния вершины пика. Время удерживания проверяется каждый день 
перед началом анализов. Установив время удерживания /  не
сколько раз вводят один и тот же раствор / ,  вводят 2-8 мкл 
экстракта пробы. Для этого  сухой остаток пробы, подготовлен
ной как описано выше» растворяют в 0 ,5  мл н-гексашд. Для ко
личественного расчета ядохимиката вслед за пробой вводят та
кое количество стандартного раствора, высота нику кото{юзч> 
соответствует примерно высоте пика малорана в пробе. Чувства- 
«ельнооть определения 0,001 м г/л .

Расчет ведут по формуле;

X а
Л-Н2 -У2

1 где

А -  количество малорана в стандартном растворе, введенное в 
хроматограф, в мкг»

У^- объем экстракта, введенный ь хроматограф, в мд»
У2~ общий объем экстракта после упаривания /  0,i> мл / ,  ш\\ 
Уд- объем анализируемой пробы, мл»
H j- высота пике стандартного раствора» т\
Н2-  высота пика пробы, мм.
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