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вредителями , болезнями растений ж сорняками

Редакционная коллегия:
Новикова K J . -начальник: сектора ШХС&Р; Калинин В.А.-к.с.н. *профес- 

сорязав.кафедры ТСХА; Гиренко Д.Б.-к.х*н.,зав.аналитической лаборатории 
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специалист КТЛ РРСТАЗР.

Настоящие методические указания предназначены для сагоггарно- агшде- 
миологжческих станций и научно-исследовательских учреждений Минздрава РФ» 
а также ветеринарных» агрохимических» контрольно-токсикологических лабо ­
раторий Минсельхоза РФ и лабораторий других ведомств» занимающихся опре­
делением остаточных количеств пестицидов» регуляторов роста растений ж 
биопрепаратов в продуктах питания» кормах ж внешней среде.

Методические указания апробированы ж рекомендованы в качестве офи­
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борьбы с вредителями» болезнями растений и сорняками.

Ответственный за выпуск - Орехов Д.А.. заместитель председателя
Госхимкомиссжи - 
тел. 207-63-90

Сборник подготовлен к изданию Российской республиканской станцией
защиты растений "Главхимзащиты" МСХ рф
г . Раменское Московской обл.» ул. Нефтегазосьешш 11/41 тел. (246) 3-09-52



от м в ш ш ж

Хлорорганическже пестицида стр.

1 - Методические указания по групповой идентификации жлорорганическш: 
пестицидов ж их метаболитов в биоматериале» продуктах питания и 
объектах окружающей среды методом адсорбционной высокоэффективной 
жидкостной хроматографией.

29 июля 1991г. Л 6129-91......... 9-.
2. Временные методические указания по определению модауна в эфирных 

маслах методом газожидкостной хроматографии.
29 июля 1991г, Л 6109-91........ 18..

Фосфорорганжческие пестициды

3 ♦ Методические указания по определению бщщклада в растительном 
материале хроматографией в тонком слое.

29 июля 1991 г, Л 6113-91........ 26-..
4- Временные методические указания по определению офтанола-Т (по изо- 

фенфосу> в воде, почве, зерне ж семенах сахарной свеклы.
29 шаля 1991 г, л 6105-91........ 31...

5. Временные методические указания по определению метаболитов ФОН» про • 
из водных тис- и датиофосфорных кислот в биоматериале методом тонко­
слойной и газожидкостной хроматографии.

29 июля 1991 г, Л 6072-91........ 36....
6- Методические указания по определению метаболитов фосфамида в биоло­

гических средах методом тонкослойной хроматографией.
29 июля 1991 г* Л 6133-91--- .....48....

7. Методические указания по определению зтримфоса в зерновых культурах 
методом газожидкостной хроматографии.

29 июля 1991г, Л 6129-91........ 97....
8, Методические указания по газохроматографическому определению оста­

точных количеств зтамона в столовой и сахарной свекле * зеленой массе



растений и почве.
29 и м я  1991т* Ж 6094-91.........62...

3. юетедаческие указания по определению афаля (этшзфосфита алюминия ж 
фосфористой кисло*») в растительных культурах» продуктах их перера­
ботки» вода» почве методом газоаздкостиой хроматографии.

29 июля 1991г* N 6132-91..___ ....70...

Шретрсвдн

10«Временные методические указания по определению изатрина в раститель­
ном материале методом тонкослойной хдоматографии.

29 июля 1991 г, N 6070-91..........85..--
11-Временные методические указания по определению шзретроидов (пермет- 

рина»дшперметрина»фешвалерата я декаметржна )в молоке и мясе методом 
газожидкостной хроматографии.

29 июля 1991г. N 6093-91........ .91. -.
12. Временные методические указания по определению суми-о в биологиче­

ском материале методом газожидкостной хроматографии.
29 июля 1991 г* N 6101-91.........103....

Гетероциклические соединения

1.3- Временные методические указания по определению остаточных количеств 
азовита в зерне злаковых» зеленой массе растений» сахарной свекле» 
яблоках» почве и воде газожидкостной ж тонкослойной хроматографией.

29 июля 1991Т* N 5371-91.........110.....
14- Методические указания по определению байфидана в зерновых и лекар­

ственных культурах» воде и Почве методами газожидкостной и тонко­
слойной хроматографии.

29 июля 1991т* N 6131-91.... ...123____
15. Методические указания по определению бутизана С в воде и почве ме-
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тодом газожадкоотшй хроматографии.
29 июля 1991 г, N 6139-91-..---- 131----

16- Временные методические указания по хроматографическому определению 
ивива и его метаболита» 2,6-лутидина в воде» овощам (картофель * огур­
цы »томаты),

29 жюля 1991 г* N 6079~91.......136......
17. Временные методические указания но хроматографическому определению 

ивина в биологическом материале.
29 июля 1991г. N 6078-91...... 143......

18. Временные методические указания по определению остаточных количеств 
ивина и его комплексов в воде методом тонкослойной хроматографии-

29 июля 1991г. N 6077-91...... 149.....
19- Временные методические указания по определению кентавра в воде ме­

тодом хроматографии в тонком слое.
29 июля 1991 г» N 6100-91.... -.155— -

20. Временные методические указания по определению лент а грана в афир- 
ных маслах методом тонкослойной хроматографии.

29 июля 1991 г* N 6111-91.......162.....
21 .Временные методические указания по определению рейсера в эфирных 

маслах лаванды и мяты методом газожидкостной хроматографии
29 июля 1991 г» N 6074-91 ...... 168.....

22. (Методические указания по определению топаза в сельскохозяйственных 
культурах газожидкостной и тонкослойной хроматографией.

8 июня 1989г, N 5009-89........174-...
23- Временные методические указания по определению харелли в воде ме­

тодом хроматографии в тонком слое.
29 июля 1991г. N 6102-91.......182...

24- Временные методические указания по определению экспромта в воде 
методом хроматографии в тонком слое*

29 июля 1991г. N 6107-91.......191--.
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25. Методически© указания по определений) ш ш щ с а  в почве» зерне зер­
новых культур методами газожидкостной и тонкослойной хроматогра­
фии.

29 июля 1991г, N 6273-91.......199...

Нитрофенолы ж их производные

26* Методические указания по определению акрекеа ж даносеба в крови 
ж моче тонкослойной хроматографией.

4 октября 1988т» N 4707-88..... 210...
27- Методические указания по определения) трефлана в зеленой массе и 

зерне зерновых культур методом газожидкостной хроматографии.
29 июля 1991г. N 6125-91........215..

Производные мочевины и карбаминовой кислоты

28. Временные методические указаттая по определению остаточных коли­
честв днмшшяа в яблоках тонкослойной хроматографией.

29 июля 1991г. N 6075-91....... 222..
29- Временные методические указания по определению остаточных коли­

честв картолияа-2 в зерне ячменя, пшеницы и других злаков,гречи­
хи, бобах сои,сухих кормовых травах, почве и воде тонкослойной 
хроматографией.

29 июля 1991г. N 6097-91........ 228.
30. Методические указания по определению карте лина.2 в биосубстра­

та х методом тонкослойной хроматографией.
29 шаля 1991г. N 6115-91....... 240.

Алкажсарбоновые кислоты и их производные

31. Методические указания по ускоренному определению 2,4-Д и ТХА
в биоматериале (органы и ткани мелких наземных и почвешшх жи­
вотных) методом газожидкостной хроматографии.

4
29 июля 1991г. N 6128-91 247. .



32. Методические указания по определению 2,4™Л в воде методом обра- 
щенно-фазовой высокоэффективной жидкостной хроматография.

29 июля 1991г. N 6127-91...... 253..

Прочие пестициды

33- Временные методические указания по определению пабу в эфирных ма­
слах методом тонкослойной хроматографии.

29 июля 1991г, N 6110-91........ 260..
34. Временные методические указания по определению остаточных коли­

честв нафта левого ангидрида в зерне кукурузы, льна и воде тонко­
слойной, хроматографией.

29 июля 1991 г, N 6096-91...... 265...

Методически© указания по измерению концентраций пестищадов 
и полупродуктов их получения в воздухе рабочей зоны

1 . Методические указания по га зо хрома трографическому измерению концент­
раций бутизана в воздухе рабочей зоны.

29 июля 1991г. N 6138-91 .... ....272____
2. Методические указания по хроматографическому Измерению концентраций 

видаила в воздухе рабочей зоны.

26 февраля 1991 г, N 5325-91 ..... 276....
3. Методические указания по хроматографическому измерению концентраций 

глина в воздухе рабочей зоны.

29 июля 1991 г, К 6134-91.........281.....
4. Временные методические указания по хроматографическому измерению кон­

центраций грамекса в воздухе рабочей зоны.

29 июля 1991г. N 6082-91.........285......
5. Временные методические указания по хроматографическому измерению кон­

центраций гранстара в воздухе рабочей зоны.
29 июля 1991 г, N 6090-91 289___



6. Методические указании по измерению к о в ц в ш р в ^ Й .  оксима дакамбм в воз­
духе рабочей зоны тонкослойной хроматографией*

29 шаля 1991г. N 6117-91.-*.... 295...
7. Временные методические указания по хроматографическому измерению кон­

центраций дшшата и эдила в воздухе рабочей зоны.
29 июля 1991г. N 6154-91...... 300.....

8. Методические указания по измерению концентраций 0 ^ ~  О д  - эфиров 2*4-ДМ;
2.4-Д и 2 , 4 . 5  - ТП~ кислот в воздухе рабочей зоны методом 
тонкослойной хроматографии.

29 июля 1991г. N 6119-91........ 308......
9. Временные методические указания но измерению концентраций дуала в 

воздухе рабочей зоны методом фотометрии» тонкослойной ж газожидкост­
ной хроматографии.

29 июля 1991 г* N 6086-91.......314.....
10 Временные методические указания по хроматографическому измерению 

концентраций кентавра в воздухе рабочей зоны
29 июля 1991 г, J* 6085-91.......323.....

11. Временные методические указания по хроматографическому измерению 
концентраций лондакса в воздухе рабочей зоны.

29 шаля 1991г. N 6104-91........329.....-
12. Методические указания по хроматографическому измерению концентраций 

4-яитро-о-ксилола и 3-нитро~о-ксилола в воздухе рабочей зоны.
29 шаля 1991 г* N 6116-91 .........334.....

13. Методические указания по газохроматографическому измерению 
концентраций омайта в воздухе рабочей зоны.

29 июля 1991г. N 6269-91 ........339----
14-Временные методические указания по газохроматогтафическому изме­

рению концентраций офтанола-Т (по изофевфосу) в воздухе рабочей 
зоны

29 ш л я  1991г. N 6087-91.......344----
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15 .Методические указании по хроматографическому измерению концентрахркй 
4~родаи~2-зитроашшша в воздухе рабочей зоны,

29 июля 1991 г, N 6118-91.....349--*-
16.Временные методические указания по измерению коонцентраций тиадиа- 

зола в воздухе рабочей зоны методом тонкослойной хроматографии
29 шаля 1991г. N 6084-91.....354___

17 .Временные методические указания по хроматографическому измерению 
концентраций тетрила в воздухе рабочей зоны.

29 июля 1991г. N 6089-91.....358---
18.Временные методические указания по измерению концентраций

фодикура в воздухе рабочей зоны методом тонкослойной хроматографии
29 июля 1991г. N 6112-91___...362____

19-Временные методические указания по газохроматографическому 
измерению концентраций фюзиладз в воздухе рабочей зоны.

29 шаля 1991г. Ы 6088-91...... 369----
20.Временные методические указания по хроматографическому 

измерению концентраций харзлли в воздухе рабочей зоны.
29 июля 1991г. # 6071-91.....373---

21 .Временные методические указания по измерению концентраций 
экспромта в воздухе методом газожидкостной хроматографии

29 июля 1991г. Л 6081-91.....378....
22.Временные методические указания по хроматографическому измерению 

концентраций эллипса в воздухе рабочей зоны.
29 июля 1991г. J* 6083-91..___383___

23-Методические указания по измерению концентраций эфа ля в воздухе 
рабочей зоны фотометрическим и газохроматографическим методом.

29 июля 1991г. $ 6120-91.....387---



ХЯОРОРГАНИЧЕСКИЕ ПЕСТИЦИДЫ
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УТВЕРЖДЕНО 

ШЩСТЕРСТВОМ 
ЗДРАВООХРАНЕНИЕ CQCP 
6093-91
29 ш о д  1991 г.

ВРЕМЕННЫЕ МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНЩ 
ПО ОПРЕДЕЛЕНИЮ ПИРЕТРОИДОВ (ПЕРМЕТРИНА ,1ЩЖРМЕТРИНА ,

ФЕНВДЛЕРАТД И ДЕКАМЕТРИНА) В МОЛОКЕ И МЯСЕ ЖИВОТНЫХ 

МЕТОДОМ ГАЗОЖИДКОСТНОЙ ХРОМАТОГРАФИИ
(дополнение 473-81 от 22 октября 1981 г)

1.Краткая характеристика пестицидов
1.1 .Перметрин (анометрин Н, амбуш , стомозан, мухотоксин, лерсан, 

корсар, пермасект) -3- феноксжбензил - (1RS ) - цнс, транс-3-(2,2 - 
дихлорвинил) -2,2- диметилциклопропанкарбоксилат

C1V cСГ̂ А С-О-СЕ^
о

II

Эмпирическая формула С2ЛН20С12°3
М.м. 391,28.

В чистом виде, в зависимости от соотношения изомеров - вязкая жид­

кость, воскообразная масса или кристаллы со слабым запахом к температурой 
плавления 34-39°С-Температура кипения 200°С при 0,01 мм рт.ст.(1,3 Па) 

и 220°С при 0,05 мм рт.ст., давление паров - 3,7-4,5 х 10 ^мм,
о

летучесть - 0,007 мг/м ,показатель преломления - П Д ^  - 1,5627, 
плотность - 1,190-1,272 г/съР при 20°С.Растворимость в воде -

Разработчики: С.М.Тихомиров,С.Д.Павлов,ВНШВЭД* г.Тищенъ
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“1 "10 мг/л, гексане ш ©тяевгликоле - до 30 г/л „Хорошо растворим в мета­
ноле 0 атанол© * даклоГексане , ацетон© 0 хлороформе р даатшзовом бфжре „ Бист­
ре е гвдродазуэтся в щелочной ж сшхьнокмслой среде „

в зависимое™ от препаративной форшЗ”45о~40ии ваг/кг,ОБ5ПЗ в 
в воздух© рабочей зоны - 3 мv/vP 9 в атмосферном воздухе - 0*002 т?/ш? 0 
в вод© водоемов - 0*05 мг/л.Нормативы ВДДУ в продуктах питания находятся 
находятся в стадии утверждения*

1*2- Днперметрин (пдномэтрнн 9 фзндона * цдабуш * альфамзтрик „ ектомин „ 
ренмгейд* берржсейд» фастак ) - 3-фёнокси- (К Р 3 ) -2-цйанобензил- (1R „ S ) -цис * 

трайс~3~ (2 *2 -дахлорвинш1 )-2 92-диметлцшсяопропанкарбоксжх8т

С1\
С1/

н н
:С=<

GILg *ч СН^
■ С- о—  сн-

(1н
ЛV1 v

Эмпирическая формула CggH^gQ^ivClg 
М.м-416,30

Чистое вещество* в зависимости от соотношения изомеров - вязкая
й ш д к о с т ь воскообразная масса или гсржсталлы .Температура плавления 
1R цдсЗл 1S цис R изомеров - 80 * 5°С„ Давление паров 1 *29 х Ю ”^- 
1 *3 х 10”^мм рт.ст. при 20°С.Плотность 1,12 г/см^при 20°С»
Растворимость в воде - 0*5 ~ 1® гексане ~ 142* ксилоле - 315 мг/л„
Хорошо растворим в низкомолекулярных кетонах* спиртах* жлорсодержащиж 
углеводах - Гидролизуется в щелочной среде»

ДЦ^фВ зависимости от препаративной формы 79-5000 мг/кг»бВУВ в 
в воздухе рабочей зоне - 0*3 мг/лР,в атмосферном воздухе - 0*0005 мг/кр*
в воде водоемов -0*03 мг/л*
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Нормативы Щ У  в продуктах питания находятся в стадии утверждения*
1 „З.Фенвалерат (оумицидныр бельмарк» ОМ S- 200)-3-фенокси-(R,S)- 

циано-бензил- (R * S ) -2 - (4 ~хлорфенш1) -3-ме тлбу тира т „

GEj сн3

Эмпирическая формула Н2? 0̂  N С1 
М.м,419,91

Кристаллы с температурой плавления 23°С.Давление паров - 
"72,3 х 10 мм рт.ст.В воде не растворим.Растворим в гексане.Хорошо 

растворим в ацетоне» ксилоле и низкомолекулярных одноатомных спиртах. 
Гидролизуется в щелочной среде,

JX^q при оральном введении для крыс 451 мг/кг, ОБУВ в воздухе 
рабочей зоны - 0„3 мгДр# в атмосферном воздухе - 0,0003 мг/мР, 
в воде водоемов - 0»03 мг/л.

1.4.Дек а метрик ( дельтаметрин, децис, к-отрин» бутокс)-3-фенокси- 
(3)- а-цианобензшЕ- (lR»3K)-msc,-3“ (2,2-дибромвинил)-2»2-дшлетилцикло- 
нропа н к а рбок сила т.

\ Н СБи СН~
j, V

A А

0
1
с_о_сн

Эмпирическая формула С22 ^Г2

М»м„ 505,21
Белое кристаллическое вещество без запаха с температурой плавления 

98 -101 °С.Давление паров 1,5 i 10~8мм рт.ст. при 25°С.В воде
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ш  растворшм* в аадводе - 16Р ксилола- г50^ тжтцв^тв - 350 и ацетоне
- 500 г/д. Термически устойчив „ Хтдршшзувтся в щелочной средеs

> чДД-ф-67 мг/кг.ОБУВ в воздуха рабочей зоны- 0*1 мг/кгей атмосферном 
воздухе - 0 5 0001 «г/м^? В м . ®  водоемов - 0,005 мг/л-

2 „Методика определения шшетроцдов методом г а зожидко стной 
дроматографш в молоке ш мясе 
£.1;Основное пеленания 

2-1 -1 .Принщш метода
Метод, основан на извлечении пшретроидов из молока и мяса ацетоном 

или его 85%-вым раствором с последующей пере экстракцией в смесь гексана 
с диэтлоым эфиром ж концентрировании экстракта • Идоптзфзкацкя (цо време­
нам удерживания) и количественное определение (по сумме изомеров) осуще­
ствляется на газовом хроматографе с детектором Но захвату электронов„ Спе­
циальную очистку экстрактов в системе гексан-ацетонитрил проводят при 
значительном содержании жира в пробах f а адсорбционно-хроматографическую 
на колонке с силикагелем при повышенном загрязнении проб фоновыми хлор 
органическими соединениями и продуктами их трансформации»

2.1 .2.Meтрологическа я характеристка ме хода
Минимально детектрируемое количество г гтерметрина-0,5; цшхермеТрина- 

0,2;фенвалерата -0,5; декаметрина-0,5 ыг.
Нижний предел определения в молоке и мясе :перметрина-0.01 . 

циперметрина -0,005; фенвалерата ~0в01,декаметрина-0,01 мг/кг/л»
Доверительные интервала среднего значения при р^О,95 и п~6; а) в 

молоке для пер^метршха -58-9 Р8,- циперме трина - 8,1 -9,8; фенвалерата - 
78-10,5 и декаметрина -74-10,4/.;

б) в мясе для перметрина -53-10,8; щтерметрина - 76-10,8; фенвале­
рата -78-11,0 ж декаметрина - 72-11,7И.

2„1.3.Избирательность метода
Фосфор - ж хлорорганические пестициды не мешают определению»
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2.2. Реактивы и растворы 

Адетонв ч, ГОСТ 2603-79.

Н-Тексан, х. ч. , ТУ 6~09-3375~78.
Ацетонитрил, ч, ТУ 6-09-3534-87-

Диэтиловый эфир, х.ч.,Г0СТ 6265-79.
Натрий сернокислый безводный, ГОСТ 4166-76.

Бутиловый эфир уксусной кислоты»ч.,ГОСТ 22300-76.

Азот особой чистотывГООТ 9293-74.

Насадка 3X0.V -17 на инертоне-супер (0,125-0,160 мм) (ЧССР). 

Силикагель, 0,1-0,4 мм (ЧССР).

Этиловый спирт,ректификат,ГОСТ 5962-67.

Раствор ацетона, 85'/ водный.

Смесь гексана с диетиловым эфиром в объемном соотношении 1:1. 

Стандартный раствор пиретроидов в гексане с содерзканием 1нг в 1 мкл 
(срок хранения 1 год при герметичной упаковке).

2.3. Приборы и посуда

Аппарат для встряхивания АВУ-1,ТУ 64-11081-83.

Фарфоровые выпарительные чашки ,Г0СТ 9147-80,на 25 и 100 мл. 

Воронки делительные, ГОСТ 25336-82,на 100и 250 мл.

Колбы мерные,ГОСТ 1770-74,на 100 мл.

Воронки химические, ГОСТ 25336-82,ТУ 25~П~917~76.

Ротационный вакуумный испаритель ИР-1М,ТУ 25-11-917-76.

Газовый хроматограф с детектором по захвату электронов - тип 

Цвет, Газохром и др.

Колбы конические,Г0СТ 25336-82,на 300 мл.

Микрошприц МИМОМ, ТУ- 2.833.106.

Воронка фильтрующая №-1-20-П0Р-100 ГОСТ 25336-82.

Пипетки на 1 мл, ГОСТ 20292-74.
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Мясорубка хозяйствеиная *

Холодильник битовой.

Центрифуга типа ЦЛР-1.

2.4«Подготовка к определению

2.4.1 -Подготовка газожроматографической колонки

Стеклянную колонку длиной 500 шя с внутренним диаметром 3 мм 

заполняют одним из принятых способов потовой набивкой инертон- 

супер с ЗУ. 0V-17.Колонку кондиционируют при 260°С, продувая 

газ-носитель со скоростью 60 мл/мин в течение 8 Часов.

2.4.2* Отбор и подготовка проб

Отбор проб производят в соответствии с "Унифицированными 

правилами отбора проб для определения мнкроколичеств пестицидов 

в сельскохозяйственной продукции *> продуктах питания и объектах 

окружающей среда"(J9 2051-79 утверждены Минздравом СССР 21*08.79 г).

2 * 5 -Проведение определения

2-5.1- Экстракция

Молоко. В колбу с притертой пробкой объемом не менее 300 мл заливают 

50 м молока анализируемой пробы и 150 мл ацетона-Содержимое интенсивно 

перемешивают * встряхивая колбу не менее 5 минут, и помещают в холодиль­

ник при температуре 0+3°С на 6-24 часа.Затем нерастворенные 

компоненты молока отделяют от ацетонового раствора центрифугированием 

или фильтрованием. Осадок размельчают с помощью размельчителя тканей 

шли шпателем в 25 мл 85%-ного ацетона ж переносят в колбу, использован­

ную для первоначальной экстракции»В эту же колбу приливают еще 75 мл 

85%-ного ацетона .которым предварительно обмывают оборудование, 

примененное для размельчения осадка.Колбу с содержимым встряхивают 

в течение 10 минут и помещают в холодильник на 2 часа .Ацетоновый раствор 

отделяют от керастворенных компонентов фильтрованием ш ш  центрифугирова­

нием. Ацетоновые экстракты объединяют, добавляют 10 мл бутилового
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эфира уксусной кислоты ж испарят* ацетон из экстракта на ротационном 

вакуумном испарителе при температуре ае выше 40°С. Отгонку после 

испарения ацетона сразу же прекращают, не допуская испарения вода и 

бутилового эфира уксусной кислоты.Остаток экстракта переносят в 

делительную воронку, приливают 30 мл смеси диэтилового эфира с гексаном 

(1:1) и экстрагируют пиретроиды, встряхивая воронку в течение 5 минут. 

Слоям дают разделиться.При медленном разделении слоев добавляют при 

легком встряхивании 5-10 шх этилового спирта.Нижний слой сливают в 

другую делительную воронку и повторяют экстракцию 30 мл смеси 

диэтилового эфира с гексаном (1 ;1 ),Гексанэфирную фракцию объединят’, 

сушат безводным сульфатом натрия, переносят в выпарительную чашку и 

испаряют досуха под тягой в вытяжном шкафу.Экстракт периодически 

подливают так, чтобы его количество за все время испарения не превышало 

одной трети общего объема чашки.Допускается подогрев экстракта 

до 30°С, чем удается предотвратить конденсацию воды на стенках 

чашек и ускорить испарение растворителей.

Мясо.Пробы предварительно пропускают через мясорубку.или размельча­

ют ножницами. Отбирают навеску 25 г ж гомогенизируют в 25 мл 85Х~ного 

водного раствора ацетона.К гомогенату приливают еще 50 мл раствора 

ацетона, встряхивают или перемешивают в течение 10 минут и помещают 

в холодильник при температуре 0+3°С на 6-24 часа .Дальнейший ход 

анализа такой же, как и при определении пиретроидов в молоке.

Сухой остаток экстрактов из молока ш ш  мяса растворяют в 1 мл 

бутилового эфира уксусной кислоты.В испаритель вводят 2-6 мкл 

этого раствора.

Если полученные экстракты оказались недостаточно чистыми,что 

получается при значительном содержании жира или фоновых хлороргапи- 

ческих пестицидов в пробе и количественное определение пиретроидов
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затрудавйо» проводят очшстку с адетонптршюм ж ( м )  на колонке 

с сгодйсагдаем.Дяя этого конечна© экстракты переносят в выпарительные 

чашки и испаряют досужа»

2 «5•2.Очистка экстракта
Очистка с ацетонитрилом.К сухому остатку для его набухания прилива- 

вт 1 ш  ацетона ж  через 2-3 минуты 5 шх гексана „Покачивая чашку, тща­
тельно обмывают е© поверхность и сливают раствор в делительную воронку» 
Чашку еще раз обмывают 5 мл гексана ш слшзают раствор в ту же воронку. 
Приливают 10 мл ацетонитрила и интенсивно встряхивают 2 минуты.
Слоям дают разделиться. Нижний ( ацетонитрильный ) слой сливают в 

другую воронку„а из гексанового раствора экстракцию повторяют еще 

дважды 9 каждый раз применяя по 5 мл ацетонитрила .К объединенному 

ацетонитрильному раствору приливают 40 мл дистиллированной воды 

и 30 мл смеси дйге типового эфира с гексаном (1:1 ) .Встряхивают воронку в 

течение 2 минут „Слоям дают разделиться„ Нижний слой сливают в другую 

воронку, приливают 30 мл той смеси и экстракцию повторяют.Гексанэфирный 

экстракт объединяют, сушат безводным сульфатом натрия, переносят в 

выпарительную чашку и испаряют растворителем досужа.

Очистка на колонке с силикагелем.Очистку экстракта проводят на 

специальном устройстве (см.рис.).Для его подготовки пробирку отсоеди-
3

няют.В воронку засыпают 4,0-4»5 см силикагеля, приливают 5 мл 

гексана, тщательно перемешивают содержимое стеклянной глазной 

палочкой и .включая вакуум, отсасывают гексан из воронки в колбу. 

Силикагель дополнительно промывают 10 мд смеси диэтилового эфира 

с гексаном (1:1) порциями по Ъ мл и в заключении - 3 мл гексана.

После этого колонка готова к работе.

Сухой остаток экстракта смывают с выпарительной, чашки 13 мл 
гексана порциями по 5 мл.Каждую порцию смыва (5 мл) сливают в воронку
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устройства и перемешивают с силикагелем в течение 3 минут прекращая 

перемешивания» включают вакуум и медленно по каплям отсасывают гексан 

в колбу .Так поступают с каздой порцией смыва «Сликагель промывам 20 

мл гексана порциями по 5 мл. Но в этом случае гексан полностью из 

колонки не удаляют,Как только мениск гексана достигнет верхнего 

уровня силикагеля» вакуум отключают* добавляют следующую порцию 

растворителя* слегка помешивая стеклянной палочкой*выравнивают слой 

силикагеля, а затем включают вакуум.Так поступают и с последней 

порцией растворителя.Затем с помощью резиновой муфты закрепляют пробирку 

вводя в нее стебель воронки,Пиретроиды элюируют 12 мл смеси диэтипового 

эфира с гексаном (1:1), постоянно подливая смесь и полностью отсасывают 

элюат в пробирку. Элюат переносят в выпарительную чашку и испаряют почти 

досуха.Остаток растворяют в 1 мл бутилового эфира уксусной кислоты.В 

испаритель хроматографа вводят 2-6 мкл этого раствора.

2.5.3.Условия хроматографирования

а/ Хроматограф пЦвет-106п с детектором по захвату электронов. 

Стеклянная колонка размером 500 х 2 мм с насадкой Инертон-супер 

(0,125-0,160 мм) с ЗУ. 0V-17 .Температурные режимы: термостат колонки

- 250, испарителя - 280 и детектра - 270°С.Скорость газа-носителя

(азота) - 28 мл/мин, на продувку детектора -120 мг/мин * Шкала электро- 
-10

метра - 1.10 а.Скорость протяжки ленты -200 мм/час.Линейный 

диапазон детектирования - 0,2-10. нг;Абсолютное время удерживания: 

перметрина - 2,52 мин, циперметрина -3,20 мин, фенвалерата ~ 4,66 мин, 

декаметрина - 6,33 мин.

б/Хромэтограф "Цвет-550" с детектором постоянной скорости рекомби­

нации. Стеклянная колонка размером 500 х 3 мм с насадкой инертен-супер 

(0,125-0,160 мм) с ЗХ 0V-17 .Температурные режимы: термостат колонки

- 260, испарителя -270, детектора -280°С.Скорость газа-носителя
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(азота) - 60 шгЛяш. Шкала электрометра - 8.1СГ?Скорость протяжки 
ленты сахюшкзда -200 мм/час.Диапазон определяемых концентраций 0,2- 
10 BtrпАбсолттное время удерживания! нерметр55на - 2,14* цжцврметрина 
39Q5v фэш^&рата - 4»42 ш декаметрина - 6*88 мин.

В качестве альтернативной может быть использована стеклянная 
колонка размером 500 к 3 мм с насадкой хрома тон N-AW-HDMC (0,125-0*160
ЫПя\ л. CVМта/ ^ /̂/в bJfJU■ ‘„/V/»

2~: 6. Обработка результатов анализа
Количественное определение проводят методом сравнения со стандартом 

по пдощада пика анализируемого соединения в пробе ж известного количест­
ва стандарта. Площадь пика находят одним из общепринятых методов.Содер­
жание пиретровдов в анализируемом материале (С) в мг/кг (л) находят по 
формуле;

Бр . Ост. V . 100
0=___________________________ * где:

Бет .Va . Р . К

Бр - площадь пика анализируемой пробы, мм^;
рБет- площадь пика стандарта, мм ;

Сет- содержание пиретровдов в стандарте, нг;
V - объем раствора, из которого отбирают аликвоту для инъекции,мл; 
Va - объем аликвоты, которую вводят в хроматограф, мкл;
Р - навеска или объем анализируемого образца, г, или мл;
К - процент определении.
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3 «Требования безопасности

Соблюдаются требования безопасности,рекомендуемые при работе 

с л е г к о в о с ш 1аменя 1оцдамися растворителямиf взрывоопасными и высоко- 

токсичными веществами-
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Р и с .Устройство для очистки экстракта методом 

жидкостной хроматографии

1 .Силикагель 2 -Фильтрующая воронка

3-Пробка 4.Резиновая муфта

5 -Металлический крюк 6 -Пробирка 

7 ЛСолба с тубусом

1026093-91
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