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«У Т В Е Р I Д A D'*
ЗАМ. ГЛАВНОГО ГОСУДАРСТВЕННОГО 
САНИТАРНОГО ВРАЧА С С С Р  

А. И. ЗАЙЧЕНКО

»• 22 * октября_______ 198 1г.
* 2472-81

МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИИ ПО ОПРЕДЕЛЕНИИ 
ХЛОРАТА МАГНИИ В ПОЧВЕ, ВОДЕ,РАСТЕНИЯХ (ПОДСОЛ­
НЕЧНИКЕ, ЛУКЕ) И ВОЗДУХЕ ПОЛЯРОГРАФИЧЕСКИМ И 

ХРОМАТОГРАФИЧЕСКИМ (ТСХ) МЕТОДАМИ.

Д.Къаткая характеристика пестицида.
ХМД -  58 *0

м , 0 ~ а *0
Хл ор ат иаг н ия П<2 s .  ̂О

6 СС*0

Дефал -  айт*, war арок» орто МС

Препарат представляет1 собой пластинки (чешуйки) серого или свет- 
локоричневсго цвета. Содержит 60 £ 2 it действующего вещества (гекса- 
гидрата хлората магния) и до 4СЙ хлооидов иагния и натрия. Безопасен 
в пожарном отношении, Цалотоксичеп. ЛД^ для различных животных 
3,4 -  6,7 г/кг. Пороговая концентрация п^и длительном ингаляционном 
поступлении 0,56 г/м*5. Химически чистый хлорат магния (ГОСТ I08Vtf) 
бесцветное, кристаллическое вещество, нелетучий, гигроскопичен, без 
запаха. Хорошо растворяется в воде (56, 5 % прж 18°С), спирте, ацето­
не, При 35° плавится о выделением вода. Малотсксичен во внешней ере* 

де.
ч

ПДК в воздух, рабочей зовы -  10 ur/u
Применяется для дефолиации и десикации сельскохозяйственных

МдСС103) 2.б  Н2С 
Мол.масса 299,294

написание ту
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кулиур С хлопчатника, риса, кукурузы, винограда * др.) незадолго 
до уборк* урожая.

2. МЕТОДИКА ОПРЕДЕЛЕНИЯ ОСТАТОЧНЫХ КОЛИЧЕСТВ 
ХЛОРАТА МАГНИЯ

2.1. Методика определения остаточных количеств хлората магния 
а почве, воде, растениях (подсолнечнике, луке) и в воздухе рабочей 
воны полярографическим методом (Г)

2.1.1. Основные положения
2 .X .I .I . Принцип метода
В основе метода лежат следущие операции: I) извлечение хло­

рата магния из пробы водой; 2) упаривание оаствора и мокрое сжи­
гание органических веществ в случае анализа почвы и воды, а при ана­
лизе растений (подсолиечиик, лук) -  отделение хлорат-ионов (CIOSp 
от органических веществ на анионите AB-I7, пазрупение оставшихся на 
анионите органических вепеств ЭО % перекисьо водорода, элюирование 
хлорат-иона раствором серкой кислоты; 3) получение пояярографичес -  
кой каталитической волны иона, возникавшей в присутствии оксалатного 
комплекса тнтана(ТУ).

В растворе о концентрацией титаиа(П) 10“ 5 И, щавелевой кис­
лоты О,4 U к серной кислоты 0,4 il наблюдается прямолинейная зависи­
мость высоты каталитической водны от содержания киврат-ионов в пре­
делах его концентраций от 2,5 . I0"-5 до 5 . 10"^ моль/л.

2.1.1.2. Метрологическая характеристика метода
Диапазон определяемых содержаний 0,4-3 мг/л воды, 2-16 мг/кг 

почвы, I -10 мг/мЭ воздуха, 4-20 мг/кг растительной кассы.
Нижняя граница определяемых содержаний 100 пкг: 0,4 мг/л воды, 

2 мг/кг почвы, I иг/м-* воздуха, 4 мг/кг растительной массы.



Таблица I
Метрологическая характеристика полярографического 
определения хлората иагния ъ почве

хлорат-и он, мг/100 г почвы
----------Г-----
Внесено г YI

' V  ' ■ "П
: С • 5 : <5 (р=о,9й •

Г 0,20 б 0,22 0,0232 0, II 0,22 ±0,02

2 0,40 7 0,41 0,0341 0,08 0,41±0,0Э

3 0,60 6, 0,57 0,0200 0,04 0,57±0,02

*§ пересчете на гексагидрат хлората магния в мг/кг: 1-3,58; 2-7,17; 
3-10,75

Таблица 2 >
Петрологическая характеристика поляоографического 
определения хлората магния в воздухе

£ хлорат-ион,мг/100 я воздуха
li f '4 *

: Внесено*: 
: :

а • С• : 5 : б
т9

: с±8(р=о,95)

I 0,05 9 0,058 0,0106 0,18 0,058^0.008

2 0,40 II 0,42 0,0222 0,05 0,4210,01
3 0,60 10 0,59 0,0192 0,03 0,59*0, ОГ

О
*В пересчете на гексагидрат хлората магния в мг/s r :  Г-0,90; 2 -7 ,Г7

3-10,75
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Та блица 3
Метрологическая характеристика полярографического 
определения хлората магния в подсолнечнике

S - ] —:«/п :
хлорат-ион, мг/IOO г растения

1 {Внесено* * « : П  » : с  j g • •• # 1 <• 1
Ci& р-0,95)

1 омго Ч 0,18 0,0100 0.06 С,18±0,02
г о,40 ч 0,40 0,0096 0,02 0, 40*0,02
3 0.€0 ч 0,57 0,0179 0,03 0, 57t0,03

*В переочете на гекоагидрат хлората магния в up/ кг: 1-3, 58; 2г7, 1'
3-"0,75.

2,1.1»3. Избирательность метода в присутствии пестицидов близ­

ких ио химическому ctpochud и области определения. 

Метод оедективен к хлопату магнии

2.1.2. Реактивы и материалы.
Кислота серная, ГОСТ 4204- 77, Сч х.ч.,4 V и I и водные растворы 
Киолоте щавелевая, ГОСТ 22160-456, HgCjjÔ .tHpO, ч.д.а.,0,5 М водный 
раствор
Киолота Соляная, ГОСТ 3118-77, НСГ.х.ч., 2 U водный раствор 
Аммоний роданистый, ТУ 6-09-4708-7Q, , х.ч.,3? водный раствор
Перекись водорода ЗОЯ (.пергидроль) КОСТ 10929-76, Н^О .̂х.ч. 
gepertpo азотнокислое, ГОСТ 1277-75, АдНОл ,ч.д.а. Bf водьый раствор 
♦еирлфгалеин, ГОСТ 5850-72,ч.д.а. It спиртовые раствор 
Титах и л еернохжслый, TioiOjj.^O, ТУ 6-09-01-279-75, ч „2 Д Ю ‘ г1 
волны! раотвор! иавеоку 0,4900 г. раотворям в 50 ил 4 11 при
игреками, охлахАаот, раствор переносят я и ер ну и колбу н а  100 ил v 
доводят до метни водой.
К а д и в  хлорясмтомслый, ТУ 6-09-4247-89, KCIO3, технический (пере- 
криотеллазомпным), стандартные растворы хлорновато ямсу ого кмия ■



воде с содержанием хлорат-иона I мг/мл » 0,1 «г/мл,
£руть металлическая ГОСТ 4658-49 
Дистиллированная вода ГОСТ 6709-72
Анионит AB-I7 ТУ 6-0°-5-7б в OFT *орме готовят следующим образом: 
несколько граммов анионита задивао? дистиллированной водой и остав­
ляет на сутки. Затем анионит помещает в колонку (толщина слоя 30 
мм), промывает раствором 2 М соляной кислоты для удаления конов 
железа ( до отрицательной реакции с ооданидом аммония)* затеи про­
мывает водой для удаления хлор-иоиов ( до отоицательной реакции 
о азотпонкп^ни оереооои). *ля передела анионита в (Я~ форму через 
коленку пропускает 15 мл % раствора едкого натра со скорость© 1-2 
капли в секунду* От избытка щелочи отмывает дистиллированной водой 
(отрицательная реакция о фенолфталеином). Анионит готов к работе.

Все растворы устойчивы во времени с большим сроком хранения.
2 .1 .3 . Приборы* аппаратура и посуда 

Колбы конические емкостью 50 к 1000 мл* ГОСТ 10394-72 
Колбы мерные емкостью 25 и 100 мл* ГОСТ 1770-74 
Цилиндры мерные емкостью 25 и 250 мл, ГОСТ 1770-74 
Пипетки градуированные емкостью I, 2, 5 и 10 мл, ГОСТ 20292-74, 
Беретки с краном емкостью 25 мл* ГОСТ 2П292-74 
Чашки фарфоровые емкостью 200 ж 500 мл, ГОСТ.9147-73 
Воронки стеклянные диаметр 40 и 150 мм, ГОСТ 8613-64 
фильтры бумагные, ТУ 6-09-17^6-77 
Фильтры АФа-В-ТЯ 
Баня водяная
Аспиратор для отбопа проб воздуха, ТУ 64-1-822-77* модель 822
Весы аналитические 2 класса
Термостат
Секундомер
ПолярограФ постоянного тока (серийного выпуска)
Полярографическая ячейка
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с азот эм, ГОСТ 9293-74 
2т I»  4. Отбор пробы

Отбор проб производится в соответствии с унифицированными пра* 
вилами отбора проб е/х продукции, лицевых продуктов и объектов окру­
жающей среды для определения микооколичестг пестицидов, утверждений 
заместителем Главна1 о государственного санитарного врача СССР, 21.06- 
79 г , за ё  2051-79,

Почва: Мз I кг воэдупно сухой измельченной пэтЮы отбирает сред» 
вою пробу 100 г .

Вода: &рбирают пообу водк в количестве 500 мл
Растения: Отбирает ТОО г измельченной зеленой массы подсолнеч­

ника (листья,стебли,корзинки) или лука (репчатого)
Воздух: с помощью аспиратора через фильтр А<т>А~В-18 пропускает 

5-10 литров воздуха со скоростью 5-10 литров в минуту, Фил игр с 
отобранной пробой складывает вчетверо и помешаю? в коническую коябу 
о притертой пробкой еиъоствю 50 мл

2.1.5, Подготовка к определенно
Почва, вода.
Пробу почвы помещают в коническую колбу на 1000 мл, добавляют 

500 ил дистиллированной воду, встряхивают в течение 3 мин и филь­
труют через складчатый бумажный фильтр. Первую, мутную порцию филь­
трата пропускают через фильтр втооичко. Замеряют объем фильтрата 
для дальнейшего пересчета полученных результатов на 500 ил. В слу­
чав определения хлората магния в природной воде беоут пробу воды. 
Фильтрат илг пробу воды выпариваю досуха в фарфоровой чашке на во­

дяной баке. Сухой остаток обрабатывают 2-3 раза 30£ перекисью во­
дорода г снова выпаривают досуха на водяной бане. * плотному остатку 
добавляют 10 мл 0,5 У щавелевой кислоты и 2 ил 4 U серной кислоты я 
нагревают на ведчной бане 1-2 мин для разрушения карбонатов. Содер­
жимое чашка после охлаждения переносят в меюную кодбу на 25 мя, в 
иотору» предварительно вносят Т мл 2 ,5Д Х Ь U раствора сернокислого
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титан ила* фарфоровую чашку споласкивав два раза порциями по 5 ид 
раствора 0,5 М щавелевой кислоту, добавляя ее затеи к раствору в 
мерной колбе, доводят объем раствора до 25 ил водой, раствор пере­
носят в полярографическую ячейку и снимают' интегральную подпрограм­
му (рис.1),

^астения.
Пробу подсолнечника юнг лука помещают' в коническую колбу на 

1000 мл, добавляют 500 мл дистиллированной воды, встряхивают в те­
чение 2 минут и Фильтруют через складчатый бумажный Фильтр. Пер­
вую, мутную порцию фильтрата пропускают через Фильтр вторично. За­
меряют объем Фильтрата для дальпейвего пересчета полученных резуль­
татов на 500 ил. Фильтрат пропускают через колонку с аниршгеом 
AB-I7 в (JF форме со скоростью 1-2 капли в секунду. После пропуска­
ния экстракта из подсолнечника или лука через колонку ее промывают 
несколвко раз горячей водой, затем пропускают 10-20 ил ЗОбС пере­
киси водорода (пергидроль) и повторно промывают колонку несколько 
раз горячей дистиллированной водой. Элюируют хлорат-ионы 16-ью мл 
I И серной кислоты со скоростью I капля в секунду и заканчивают 
операцию, пропуская через колонку хи ид дистиллированной йода. Взя­
тое количество серной кислоты создает' необходимое pH полярографи- 
руемого раствора. Элюат переносят в мерную колбу на 50 мл, в наво­
рую предварительно вносят 2 мд 2, 5.1СГ2.И раствора сернокислого 
тнтакила, добавляют 20 мл Q$*5 И щавелевой кислоты, доводят объем 
раотвора дистиллированной водой до метки. Раствор переносят в поля­
рографическую ячейку и снимают интегральную подпрограмму (рис.1).

Для дальнейшего пользования колонкой после элюирования хло­
рат-ионов колонку промывают 5-6 раз водой v  переводят анионит в 
ОН* форму как описано выше.

Воздух.
фильтр с пробой помещают в Фарфоровую чашку, обрабатывают 10 

ил 0,5 II щавелевой кислоты. Сцыв переносят в veotrn r-c-лбу на



мд, худ* предварительно вносят I ил 2,5*1 СГ̂  U раствора сернокис­
лого тхтанила и 2 ид 4 У верно* кислоты. Фильтр в чашке промывают 
два раза дистиллированной водой терциями по 5 ил, добавляя их в 
вернув колбу. Доводят обьеы водой до метки*.

2*1»б* Лроведениэ определения
Иоляоографическое адиедедение хлооат-иона проводят на само*1 

пашущем автоматической псдярографе постоянного тока. В качестве ин­
дикаторного электрода используют ртутный капающий электоод (катод) 
о постоянной скоэостью истечения ртути от 15 до 20 капель в ыинуту. 
анодов служит ртутное дно или каломельный электрод (выносной насы­
щенный калом ельник пойуо; с|.:*нт) .  Скорость поляризации ч мВ/c .  Ин­
тервал жааряжения поляризации от + 0,05 В до -  0,7 В (/просительно 
наощелнсго каломельного электрода. П^ред записью поля^егтапин ис* 
следуемый растгор ‘иттостгrroyrv (15 t  •\«?)0П a n -сд п ..-r током азо­
та (аргена или электролитического водорода) в течение 15 иинут для 
удаления растворенного кислооода.

Растворы хлсрноватокислого кадия для построения граду'ровоч- 
ирго график* готовят следующим образом: натеску хлоон сваток целого 
калия 0,1469 г растворяют в мепной колбе дистиллированной во*'ой в 
100 мл, что соответствует содержанию хлорат-ионов 0,1 мг/мл. 10 ил 
предцдупего раствора разбавляют водой в меркой колбе до 100 ил.

о
В мерные холбк на 25 ил вносят J ил 2.6.10"- У раствора сернокислого 
титанила, В каждую из колб вносят соответственно I и 2 мл раствора 
о содержанием хлорат-конрв Л, I иг/мл х 0,4 , 0,6 и 0,0 ид оаствора 
о содержанием хлооат-коков I мг/ил, добавляют 20 мл 0,5 И щавеле­
вой кислоты, 2 мл 4 V серной кислоты и доводят водой до кепки. При- 
готовленные теким образом растворы содеюжмт 0,1, 0,2, 0,4, 0,6 и 
0,8 иг хдерат-иояоч в ?5 ил, что сосггегствует его содзпжриио ь 

Г почвы, 5ч0 ил пнялиэирусмс* воды или ТОО д воздуха. Лригетсв**
.. екг.ые овс'ворн М’ чвггют в ччейху, тепихтэтгпуот (?5^л,5 )°  :г пэо-* 
дуг лют тек ом азога j течение 15 мжптт. вписывают ин,,<:тч \яьную ПО-
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лярограмму при чувствительности прибора 20.и скорости изменения 
напряжения 4 мВ/e  в интервале напряжения от + 0*05 до -  0,7 В (яа - 
сыценный каломельный электрод). По полученным даньым отооят граду­
ировочный график, откладывая на оси ординат высоту псляоогсэ^ииео- 
кой волны в ям, а на оси абсцисс -  содержание хлорат-ионов в иг 
на 100 г почвы, 500 ил воды или 100 л воздуха (тэио.2, коивая I ) ,  

йря анализе подсолнечника или лука, т .к . выход хлорат-ионов, 
пропущенных через анионит составляет 90$, то необходимые для 
построения градуировочного графика количества хлората калия добав­
ляют it экстракту подсолнечника (лука)Сбез хлорят-ионов) и пропус­
кают через анионит. X экстракту, полученному встряхиванием 100 г 
пробы Сне содержащей хлората магния) с  500 мд воды в течение двух 
минут,добавляют соответственно 2 мл стандартного раствора о содер­
жанием хлорат-ионов 0,1 ur/мл и 0,4, 0,6, 0,8 я I ил раствор* о 
оедмрженкеы хлорат-ионов I иг/ил. Гастворы пропускают* через колон­
ку с анионитом в GP форме, колонку обрабатывают перекисью водо­
рода и элюируот хлора т-ионы.1 Ц серной кислотой как указано выше. 
Полученные элюаты переносят в мерные колбы на 50 мл, куда предва- 
рительнс помещают 2 мл 2, 5.10 * У раствора сернокислого тнтанила, 
добавляют 2Q мл 0,5 ?f щавелевой кислоты и доводят объем раствора 
дистиллированной водой до метки. Приготовленные таким образом рас­
творы содержат 0,2, 0,4, 0,6, 0,8 и I мл хлорат-ионов в 50 мл, что 
соответствует его содержанию в 100 г растительной пробы. Приго­
товленный аствор заливают в ячейку, термостатииуют и продувают 
током азота в течение 15 минут. Залисыраюг интегральную паяяро- 
грамну при чувствительности прибора 20 и скорости' изменения напря­
жения * мВ/e  в интервале напряжения от + 0 ,05 до -  0,7 Б (касыцек- 
нкй каломельный электрод). По подученным данным стооят градуиро­
вочный график (р и с .2 ,кривая 2), откладывая на оси ординат высоту 
полярографической волны в им, а на оси абсцисс -  содержание хло­

рат-исков в мг не FO г  ргстелия.



2 .I . 7 .Запись подпрограмм и обрабогга результатов анализа 
Заливает в иоляоаг ос^кческув ячейку раствор, подготовленный

для Анализа rjpodu, и прог едят запись поптоговим как описана внше. 
Измеряют высоту полярографической волны ft- tr по градуировочному 
графику определяют содержание хлорат-ионов (д ). В случае анализа 
почв № растений пересчитывают содержание хлорат-ионов на 500 мл 
вытяжки (Ар. гдеУ-оРьец Фильтрата), что соответствует со­
держат») хлорат-и оков в 100 г образца, Величина А соответствует 
5С0 ыл воды или 100 л воздуха.

Недержание хлората магния в исследуемой обоазце рассчиты­
ваю* следующим образом; С -  Aj. 1,^92 . 10 мг/кг почвы или раоти- 
тельной массы; С * А . 1,792 . 2 мг/л воды «г С «• А . 1,792 . 10 
кг/м3 воздуха.
1,792 -  коэффициент пересчета хлорат-иона на гексагидрат хлората 

магния

2.2. Методика определения остаточных исличеотв Хлората магния 
в воздухе рабочей зоны методом ТСХ (2)

2.2.1, Основные положения
2 .2 .1 . Х, Пвияцип метода
Метод основан на аспирационной отборе ппобы аэродисперскнх 

примесей хлората магния на фильтр Ш-В1Т-Ю из определенного 
объема воздуха о последующим хроматографическим определением пре­
парата на пластинках » в системе втанол:ацетон;аммиак
(д0;Ч0;20'). Хлорат изгнил в вмд* лммоико-келтых пятев проявляют 
последовательно 0,5? раствором бензялина в соляной кислоте, а за­
то* 1(Х верной кислотой.

2 .2 .1 .г.Ивгподогичвская характеристика метода
3

Диапазон определяемых содержаний 0,1 -А, 0 иг/и 
Нижняя граница определяемых содержаний I мкг, 0,1 иг/м
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Таблица I
Метрологкческэя характеристика ТСХ метода 

определения хлората магния

гексагидрет хлората магния,ur/uJ

Внесено: ft : С ! * \
: *Ct̂ (paO,95> *

I 0,4 5 0.Х 0,0044 0,012 0,38i0,01

2 7;0 б 6,82 0,0151 0,002 6,82-0, 02

3 12.0 7 11,69 0,0552 0,005 II,69t0,07

2.2,1,3. Избирательность метода в присутствии пееткгмдов 
близких по химическому строение к области применения 

Метод селективен к хчорату магния,
2,2,2, Реактивы и материалы 

Хлорат магния, ГОСТ 10483-77, MgCCIĈ g.̂ HgO 
Окись алюминия для хроматографирования II степени активности, ИРГУ 
6-09-5с96-66, А120э, просеять через сито 70-90 меш,
Кальции сернокислый б/в, ГОСТ 3210-66, Са$0ц, ч.д.а., просеять че­
рез сито 70-90 меш. Сушить • сушильном «кафу яри температуре 150°С 
в течение 20 часов. Хранить и склянке <? притертой пробкой.
Бэязидин, ГУ 6-09-W-I ЗГО-78, Н.Д.а.
Кислота соляная, ГОСТ 3116-77 KCI, х,ч.
Ацетон, ГОСТ 2603-79, Ĉ HgO, ч.д.а., применять свеиецерегнанный. 
Спирт бутиловый нормальный, ГОСТ 6006-78, с4н10°, ч.
Спирт этиловый, ГОСТ 5963-67, С̂ Н̂ О
Аммиак водный С250, ГОСТ 10.9,29-76, ^К^Ш, ч.
фдодартнмй раствор В I хлооата магния в дистиллированной воде.
Дня его приготовления навеску хлората магния 0,4166 г. растворяет 
в мерной колбе в ЮО мд дистиллированной воды. Раствор A I содер- 
мвт я I мл -  2,5 мг хлората магния.
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Рабочий раотвор Л 2 хлората магния* Готовят путем смешивания с аце­
тоном I  ил раствора /  I хлората магния в мерной колбе емкостью 
30 ид, доводя объем ацетоном до метки. Раствор содержит в I «А 
0,03 иг хлората магния.

Проявляоций раствор A I -  О, ЗЙ раствор бензидина в 2 М со­
ляной кислоте, Готовят растворением в 2 if соляной кислоте 0,25 г 
бензидина в мерной колбе еихостьр 50 ил, доводя объем до метки 
2 U соляной кислотой.
Проявлявкй раствор Л 2 -  !<# водный раствор серной кислоты. 
Проявляющий раствор Л 3 -  концентриоованная серная кислста.

Для приготовления 5 хроматографических пластинок берут1 50 г 
окиси алюминия, 5 г , сернокислого кальция, пэствсряют в ФарФооовой 
ступке и постепенно добавляют 75 мл дистиллиоованной воды. Смесь 
тщательно перемешивают * наносят тонким слоем на хроматограФнчеа- 
кие пластинки.

Денситометр "ВИАН-170*1
Аспиратор для отбора проб воздухе, ТТ 64-1-822-77, модель 822

Фильтры АфА-БП-Ю
Фильтры ДЛЯ тонких осадков, Т7 6-09-1678-77. 
Пульверизаторы стеклянные.
Хроматографические стеклянные пластинки
Камера для хроматограФиоования
Эдечтротепловентилятор типа "Луч" ГОСТ I70P3-7I
Бесы аналитические 2 класса
Сушильный Dva$iTun 2В-Г5Г
Баня гсдчная
Капилляры стеклянные
Конические пробирки емкостью 10 мл, ГОСТ 10515-63 
Стаканы емкостью Т̂ О цл ГССТ 10394-72

2.2 .3 . Приборы, аппаратура и посуда



Коя бы конические емкостью 50 шт.ГООТ 10394-72 
2*2*4. Отбор пообы

О помощью аспиратора черва фильтр АФА-ВП-IO пропускают* 5-10 
литров воздуха со скооостью 5-10 литров ъ минуту. Фильтр с отобран­
ной пробой складывают вчетверо и помещают в коническую колбу с 
притертой пробкой емкостью 50 мл*

2,2*5. Подготовка к определению
Фильтр с отобранной пробой помещают- ь колбу на 50 ил, зали­

вают этиловым спиртом в количестве 10 ил и экстоагкоуют в течение 
3-5 минут 3 раза путем интенсивного встряхивания. Экстракты объе­
диняют и при наличии взвеси (осадка) фильтруют* чеоез Фильтр в ста­
кан еымч>тъ0 1%J0 мл* Двлбу и фильтр промывают небольшим количест­
во)' этилового слкюта.Подученный экстракт упаривают до объема 1-2 
мл. Остаток количественно переносят в коническую пробирку ем­
костью 10 мл этиловым спиртом в количестве 2-3 мл*

В пробирку для равномерного кипения помещают стеклянный ка­
пилляр, заплавлениый в верхней части и удаляют растворитель на 
водяной бане до объема 0,1 -  0,2 мл. Параллельно упаривают до та­
кого ж* объема пробы этилового опирта по 30 мл, в которые предва­
рительно вносят 2,5, 5, Ю, и 20 мкг хлсрата магния Ссвидетелф.

2,2.6, Проведение определения.
Обработанные пробы количественно наносят на стартовую ли­

нию хроматографической пластинки u » этиловым спиртси*
Для уменьшения размеров пятна (не более I см) можно использовать 
сушку пластинки током теплого воздуха с помощью электровентилято- 

Ра,
Развивают пластинку в системе подвижных растворителей; эт%- 

ловкя спffpr-йцетом-аммиак (40:40:20).
После поднятия Фронта растворителя на высоту ТО см пластин­

ку внеутирают в вытяхном шкафу и опрнекз^пет проявляющим раотворои 
* моляе высыхания нс воздухе обрабатывают очетворец * 2. Затем



пластинку помещают в сушильный шкаф на I минуту при температуре 

IOO°C.
Хлорат иагния проявляется в виде лпиониожелткх пятен на do

Обработанные пробы наносит на хроматографические пластинки» 
покрытые окисаю алюминия.

Пластинки с нанесенными- на стартовую линию экстрактами ж  

"свидетелями11 помещают в камеру дня хпомстаграФпровэния, в кото­
рую предварительно налито смесь н-б'*гонол: ацетон: аммиак: вода 
(6 5 :2 0 :10 :5 ).

П о с л е  поднятия йоонта растворителя ьа высоту 10 с и  пластин’ -у 
вынимают и высушивают э ектяжнпм шк?Фу# а затем пооявляют последо­
вательно проявляющим раствором £ I и 3  Э. При этом ьа белом Фоне 
проявляются зелено-желтые пятна хт арата магния» Jfy * О,7*\ -  0,05,

Количественные определения х-юрата магния в анализируемой 
пробе проводят путем дексигоыетрирования пятен проб и "свидетелей" 

на денситометре "ШАН-170*. Количество вещества в анализируемом 
объеме находят по отношению интегральных значений концентраций кра­
сителя ибразцов ж  "свидетелей". При содержании деФоанткта гыше 20 
мкг следует использовать аликвотные части экстракта.

Количество исследуемого вещества в пробе опседетяйг по ггаду- 
ировочному графику Срис.З) при декоктометрировании шкалы стандартов 
(1 ,0 ; 2,5; 5,0; 7,5; 10,0; 12,5; 15,0; 17,5; 20,0 мкг), нанесенных 
на хроматографические пластинки. На оси абсцисс отмечают количество 
вещества в стандарте» на оси ординат -  интегпальные значения пока­
заний прибора.

Для уменьшения погрешности при определении количества ве- 
ществг по градуировочному графику, стандарты необходимо сбрабаты-

лом фоне, 
нут.

Пятна стабилыш в точение 15-20 ми-

Альтернативяые условия хроматографирования.

2.2 .7 , Обработка результатов анализа.



вать так ив как "оякдетели" в п. 2.2.5.
Концентрацию анализируемого вещества (С) в ur/iP вычисляют 

по форхуле:
С А. В

^ i o
где

А ~ количество вещества, найденное из градуировочного графика, в 
анализируемом объеме экстракта,икг; Б -  объем экстракте,взятый 

для анализа, мл; В -  объем экстракта всей пробы, мл; -  объем 
пробы воздуха, приведенный к стандартным условиям, л*

Приведение объема воздуха к с.т&кдатаным условиям ( ^  произ­
водят- по следующей формуле:

_  Vt .293.Р_ _  -
2Cr~(273+t).I0ir^ *

Vt  -  объем отобран* ого воздуха в мосте отбора проб, л ; Р -  атмос­
ферное давление, КПа; температура воздуха в месте отбора 
проб, °С.

Зь Требования безопасности.
вобдпдохтся требования безопасности, необходимые при* работе 

с химическими реактивами, органическими растворителями и ртутью.

Настоящая методика включает разработкиt коллективов:
X} Методика определения остаточных количеств хлората магния в 

почве, воде, растениях (подг -печикке, луке) и воздухе рабочей 
зоны пал/фогргфкческим ыстодог;, Институт химии АН Молдавской ССР, 
г . Кишинев.

2) Методика определения остаточьых количеств хлората магния в 
воздухе рабочей методом ТСХ, ТашГосМИ, СредазНППКЙпищепром, 
г* Ташкент.

5. Методические указания по полярографическому определению ос
та*очных количеств хтопата магния в почвах и воде утвеюждепы КЗ 

ОСТ 2Э М 2867-79 от I? охтчбр,. 1979 Г.



Рис.I Пая программа водкой вытяжки из почвы с ссдеожанием 
хлорат-иокоз 0,6 мг/100 г (0 ,6  и г /500 ид; 0,6 мг/100 л)

Pro.Г Градуировочный график для паиярограйичеоксго определи 
н*я хлорАт-и слов: I -  в почве, воде, воздухе; в растениях *
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П0КА1ЛНИЯ

Рис.З Градуировочный график для деноитометрического опреде­
ления хлората магния в воздухе (денситометр К1ЛН-170

МУ 2472-81
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