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МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ ПО ОПРЕДЕЛЕНИЮ :>3-2 В ВОДЕ 

И ПОЧВЕ ГАЗОЖИДКОСТНОЙ ХРОМАТОГРАФИЙ

I .  Краткая характеристика препарата.
ЭФ-2 протравитель семян. Действующее начало препарата 2-дихлор- 
меп.лен-За-?а-дихлор-За,4,7,7а-тегра1Ядро-4,7-метавоиндан- 
-1,3-дион.
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°П Н6С14°2
Мол*масса 344,0

растворим в воде* Растворимость при 20°С в гептане 4,99, 
этанола - 5,96, четь'реххдористсм углероде 168,7, ацетоне 
181,7 мг/л, хорошо растворим в бензоле, толуоле, гексане. 
Упр угость паров 3,088.10”  ̂ мм рт.ст. при 2uv;U и 1,925.10“  ̂
мм рт.ст. при 40°С. для теплокровных 475 мг/кг*
ПДК в воде 0,01 мг/л, в почве.- еще не установлена.

2. Мот дика определения 1^-2 в почве и воде газожидкост­
ной хроматографией.

2 Л . Основные пилсыенпя.
2.1.1. Принцип метода.
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Метод основан на извлечении фунгициде из воды гексаном, из 

почвы смесью ацетон' -бензол (1 :1 ) и газохроматографическом опре­

делением с использованием детектора по захвату г дейтронов. 

Количественное определение проводится методом абсолютной калиб­

ровки.

Диапазон определяемых концентраций в воде 0,002 мг/л«0,04мг/л

в почве 0,05 мг/кг+1 мг/кг

Предел обнорудения в мкг -  0,0002 

Предел обнаружения в воде- 0,002 мв/л 

в почве- 0 ,05  мг/кг

Средние значения определения стандартных количеств, с та идо р т- 

иас :: средние стандартные отклонен л для трехурсвией концентраций 

представлены в таблице:

Концентра- Среднее Числе па- Стзидарт- Отиоситель- Доверн- 
пкя. 1'*Т>-2 знэчениераллелъ- ное отк- ное смидарг-гельиый
мг/л (для опреДе- них опре- лоискйе ное отклбйе- и н т  ал
воды)мг/кг ленив делений, „ п ние . среднего 
(дДя почвы) стандарт- п м* отв.,%  при

нь/х коли- 0=0,95
чеетв^ и а-5,%

_____ т~  _  I  _ _  2 ._______ з _________ v  -  - _____ 5_______ ~ Q .1 1
f i s a a

0,004 97 ,5  5 3 ,2  4 ,0  9 7 ,5 *3 ,9

0,01 98,0 4 2,1 3 ,4  9 8 ,0 *3 ,4

0,02 100,0 . 4 2 ,5  3 ,9  1-00,0+3,9

Д п а  s  &
0,1 95 ,0  4 1 ,05  Г{8 9 5 ,0 *1 ,8

0 ,5  96,0  6 2 ,3  2 ,5  9 6 ,0 *2 ,5

1 ,0  97 ,0  4 2 ,4  4 ,0  9 7 ,0 *3 ,8



2,1.3» 'Избирательность метода.
Метод селективен! ДДТ, его метаболит в лиидав преда нию

И в  М в й . Ш Т .

2 .2 . Реактивы и материалы.

Бензол ГОСТ 6955-74, х .ч . , овеиеперегнанный 

Ацетон ГОСТ 2603-71, чда, свежеперегнонный 

Толуол ГОСТ 8789-69, чда 

Гексан ТУ 6-09-3375-73, пяреганный 

Натрий сернокислый безводный ГОСТ 4166-76, хч 

Хроматон /V-AW JWCtf (фр.0,20- 0 ,25 мм) о 52 метилсили- 

кона <{Е-30.

Азот особой чистоты газообразиый ГОСТ 9293-74 

Стандартный раствор ЭФ-2 в толуоле с концентрацией 1 мг/мл 

готовят раотворением 0*01 ООг ЭФ-2 в 10 мл растворителя. 

Стандартныеп растворы ЭФ-2 в толуоле стабильны при хранении 

в холодильника в течение I  годе.

2 .3 . Приборы, аппаратура и посуда.
Хроматограф "Газохром-1106" о детектором по захвату электро­

нов или аналогичный прибор,

Вакуумный ротационный испаритель.

Бстряхиватель механический.

Хроматографическая колонка стеклянная длиной 150 ом и внут­

ренним диаметром % 0 ,5  мм, заполненная хроматоном 

(0 ,20-0,25 мм) о 52 ^Е-30.

Воронка делительная ГОСТ 10054-75, на 1000 мл 

Колбы грушевидные о приилифованной пробкой,ГОСТ 10394-72, 

емкость 100 мл.

КОлбн от воронки Бюхнера емкоогь 1000 и 250 мл
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Воронка Бюхнере , d  - 15 ;; ом

Фарфоровая ступко с пестиком

Воронка ГОШ’ 8613-73 d  80 мм

Колбн конические плоскодонные ГОСТ 10394-72, емкость 250 мл

Ваедум-наооо (водоструный,масляный)

Электроплитке

Набор сит "физприбор"

Микрошприц на 10 мкл

Секундомер

2 .4 , Подготовка проб к анализу

Bona. Воду фильтруют от механических примесей и отбирают 

ораднюю пробу (500. мл).
Почва. Из воздушно-аухого смешанного почвенного образца 

веоом I кг методом квартования отбирается оредняя проба. Сред­

няя проба состирается в отуоке и просеивается через онто 0,5мм. 

Из просеянной пробы беретоя для анализа иавеоке 20г.

2 .5 . Проведение определения.

Вода. (I) Пробу води (500 мл) помещают в делительную воронку 

и экстрагируют двумя порциями гексане по 30 мл. Объединенный 

экстракт сушат безводным оульфатом натрия и фильтруют в груше­

видную колбу емкостью 100 мл. С помощью ротационного вакуумного 

испарителя полностью отгоняют раотворнтель. К сухому остатку 

пнпеткоГ добавляют-10 мл ацетона. Колбу закрывают пробкой на 

шлифе- и 'тщательно омывают стенки колбы реотворигелем. В хромате 

град ызедпг I мкл полученного раствора.

Зрчрп,£Ц . К 20 г  средней пробы почву добавляют 10 мл воды, 

помещают в коническую колбу с>притертой пробкой и экстрагируют
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дважды емесыо растворителей (20 мл бензола и 20 мл ацетона) 

при потряхивании в течение 30 мин. Почву отфильтровывают под 

вакуумом и объединенный экстракт переносят п колбу для отгонки, 

и растворители отгоняют досуха сначала на ротационном испарите­

л е , затем в токе воздуха. К сухому остатку пипеткой добавляют 

10 ш  ацетона, Колбу закрывают пришлифованной пробкой и тща­

тельно омывают стенки колбы растоворителем. В хроматограф вво­

дят 2 мкл полученного раствора.

1с£Р Ш  j&L _

Хроматограф с дететором по захвату электронов;

Рабочая школа электрометра 10-11а ;

Скорость протячкп картограммы самописца 600 мм/чэо;

Колонка стеклянная спиральная длиной 1,5м  и внутренним диа­

метром 3j.0 ,5  мм, заполненная хроматоном /V^ /ЧW -5fyn jctf 

(0 ,2 -0 ,2 5  мм) с Ъ% «?Е-30;

Температура термостата испарителя 250°С, колонки 200°С, 

детектора 230°С ;

Раоход газа-носителя (азот особой чистоты) я мл/мин.через 

колонку 40^2; через продувочную камеру детектора 60* 2 ;

Линейность детектирования от 0 ,02-4  нг;

Объем, вводимый в испаритель, 2 мкл;

Минимально детектируемое количество 0 ,2  нг;

Абсолютное время удервивания ЭФ-2 I  м яв ,55 сек ±.5 сок.

Время удервивания хлороргенических пестицидов в этпх 

условиях:

лкндан I  мин .12 о<.

гептахлор 3 мин.6 о .

18



!Ш * ДВЕ 7

гш *ДДЛ 9 мин12о 
пп'ДДТ II мин.540

Х^атографировавде проводя г дважды. Не хроматограммах 

измерит высота пиков»соответствующих ЭФ-2» вычисляют среднее 
значение из двух параллельных определений. Количественное опре 
делеИИе п р о в о д я т  по методу абсолютной калибровки. Для построе­
ния градуировочного графика готовят 10 искусственных смесей, 
Дяя этого в пробирки помещают 1,2,3,4,5,10,15,20,25 и 30 мкд 

стандартного раствора ЭФ-2, К указанным количествам стандартно 
го раствора приливают по 10 мл толуоло и по 2 мкл полученных 
растворов,содержащих соответственно 0,2; 0 ,4 ;!0 ,6 ; 0,8; I ;  2; 
3 ;4 ; 5 и 6 нг ЗФ-2, хроматографируют при указанных выше усдови 
ях. На хроматограммах измеряют высоты пиков ЭФ-2 и отроят гра­
фик зависимости этих высот в мм от количества Эф2 в нг,

Щ т ш з а э х и й Н й е ^ д л о в д д ^ х й о д а х о д р а ф д р ^ в а н и д ^ С ^ ) ^

Колонка длиной I м, внутренним диаметром 3 мы, заполнена 
хромотоном N-  AW- Н т У  (0,125-0,160 мм) о 3,5$
й М - г О р  i ,6 $  £ F ~ i .

Т.колонки I90°C, Т.испарителя -200°С, Т.детектора'2200С.
В этих условиях времена удерживания 

ГХЦГ. - X мин Зо.
линдана - I мин ХОо-

ЭФ-2 ' - 2 мин.

г- 2 мин.,45с.
- 5 мйн. ЗСг.

1У

гептахлора 
пп'ДЦЕ



п'п'ДДЦ 6 мин 43о
ПП’ДЦТ О МПН.380

2.6 Обработка результатов анализа.

Содержание КФ-2 в пробе в мг/кг иЛи мг/л вычиодяют по

формула: A  Y
X = мг/кг (мг/л), где

Тек Я А
Л » количество ЭФ-2, найденное в аликвоте по градуировоч­

ному графику в нг,

- объем вводимо1 в хроматограф аликвоты в мкл, (2 мкл)

* общий объем пробы в мд (10 мл);
Р навески анализируемой пробы в г или объем вода в мл'

d  - нерасчетный коэф^ицпонг^учигыва'ощий сорбцию ЭФ-2
почвы во времени* Определяют предварительно для разного 
типа почв*

3* Требования безопасности*
При работе соблюдать правила безопасности принятые для 

работы с легколетучими жидкостями, а также требования техники 
безопасности, регламентируемне инструкцией по эксплуатации, 
приборов е источниками радиоактивного излучения*

4* Литература.
I *  К.Ф.Новикова, Л*И.Лещинская.

"Определение остаточных количеств ЭФ-2 в зерне и воде мето­

дом газожидкостной хроматографии о использованием детектора 
по захвату электронов” .

Химия в c *x J* 4, 61-63,1975г.
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5, Авторы.

Нестоящие методические указания включают разработку автор­

ских коллективов:

1 . И.И.Щигоцкова, Р .Г .ф к о ва .

Уфимский филиал ВНИИ химичеоких оредотв защиты растений, 

г.Уфа.

2. К.Ф,Новикова, Л.И.ЛвЩИНОкая.
ВНИИ химических оредотв .защиты растений,г.Мооква.

6. Дополнения.

Иаотояще. методические указания рекомендованы в добавление 

к "Определению оотаточных количеств ЭФ-2 в зерне методом газо- 

«идкостно») хроматографии о детектором по захвату электронов ” , 

разработанному Новиковой К.Ф*, Лещинской Л.И., утвержденному 

ME СССР 22 сентября 197бг. № 1350-75, опубликованному в МУ ча.сть 
.и УП, отр.24-28, 1976г.
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