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Х Л О Р О Р ГА Й И Ч Е Ш Ш Е  ПЕСТИЦИДЫ

Определение остаточных количеств хяороргани- 
чееках препаратов в присутствии полихлорированных 
бифенилов в веде методом газо-жидкостной хромато­
графии с детектором ао захвату электронов.
Авторы: #.Р.Медьцер* К.Ф.Йошкова

ФОСЮШРГАНШПКШЕ ПЕСТИЦИДЫ

бщедадение фталофоса, его метаболитов и промежу­
точных продуктов синтеза (фтал амида, океаметшг- 
фт&лашда и хдорме у и^тышшда) б биологически 
субстратах.
Авторы: М.А.Кзшсевко, й.«.Письменная

Хроматох'рафй'ЧескЕй метод определения фталофоса ж 
фоэамот в воде к рыбе и фозаяона в растительном 
ттериаде в мясе.
Авторы: 1\А.Трщщгна, А.Ф.йспшхов

Газо-хроштографичесхий метод определения фозалона 
ш дальбекеа в биологическом материале теплокровных. 
Авторы: Д,В.Гиренко, 3. 2латею,М.А.Клйоейко

Определение фозалона в молоке и ткани животных, 
траве, свекле, картофеле, комбикорме методом хромато­
графии в тонком слое.
Авторы: Г.А.Талщ*о», В.В.Лещев, 11. й. Ряжено в

Определение Авалона в биологических субстратах 
с кошщьш газо-жидкоетвой хроматографии.
Авторы: Г.А.Таланов, В.В.Дешев, а.й.Ряженов
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Определение хлорофоса и ф»<хьамвда в плодах шипов­
ника методом тонкослойной хроматографии.
Автора 5 Г.И. Крамаренко

Гаэо-здсорбю!01!иь'й метод определения хлорофоса в 
молоке, органах и тканях животных и яйцах кур.
Авторы; В.Б./иэдев, Г.А,Таланов, Т.А.Аббасов, В. В. Ермаков

Ощ'едоление карбофоса в молоке, органах а тканях 
«авотаах методом тонкослойной хроштографю*.
Авторы? В.Г.Ддурова, Г. А.Таланов, С. Л «Павлов.

Хроздтогреркческкй метод определения хорала в 
воде к ОяееуОйродуктах.
Автор: Кухтипа G.C,

Определение аятдс к ^сфмшш в кормах.
Автор: А.Р.Контов

Хроматографический метод определения в тонком 
слое сгвЦъса в растениях гороха, картофеля, т о р ­
тах л вочзс.
Автора: Копытова Ф.Й., Петром T.U.

пгек&годньж мочкгшкы

Газохрсмат рт^фическй метод определения лшурота 
в щ ж р т х  маслах к ааелосодерхааем сырье.
Авторы: Гвранов Й.С., Клвсенко М.А., Ж ж ш .  Л  Л ,

Хронографический метод определен** иолорана
в воде.
Авторы: Ь|.А.Кз:г.сенх£>, М.В.Письменная

Хрожтогэ&фачесхай метод определеюиг дгкураяа в 
сырье мака маелипкого.
Авторы: Н.В.Бугаша, Г.Я.Пушкина
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Определение остаточных количеств тенорана в ягодах 
земляники я в поч&е хроматографией в тонком слое. 
Авторы: Г.С.Борисов, Б.А.Сагаева
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ГГРОНЖ ОЖ УЗ СИМ-ТРИАЗЙНОВ

Метода определения остаточных количеств сим»- 80
трвазляов (сямазииа, аграздаа, проштрша» крояasms, 
карагарда, еемерока, кезораплла) в зерне кукуруза, 
яблоках, виноград^, маядартаах, капусте; почве, воде,

ТОШЩШВ АРЛЛ01<СИАЛКИЛКАРШН0ВШ й 
к а р ш ш ш х  кислот

Определение поли этиле яглкхол е вого эфира 2,4-Д 
в зерне пшеницы и воде методом газо-ижкостной 
хроматографии.
Авторы: й.й.Пшшкхова, А.И.Зорова, А.Д.Фатьянова, 

В.Д.Чмиль.

Определение беязияового эфира 2,4-1 в зерне 
Шаенгада к воде методом газо-хидкосткой хрома- 
тораФдШ.
Адаорн: И,й.йдлеккова, А.И.Зорова, А.Л.Фатяянова, 

Г.К.Мсрпна, ВЛЛщшь.

Хроштографическве методы определения остатоданк 
количеств / ' - ( 2 ,4-дяхлорфенохся) (волевой
кислоты {2,4-1л!) з  воде, растите ляном материале 
к продуктах питания.
Авторы: В.д.Чмиль, М.А.КЯясеяко

лромйтографпческие методы определения остаточных 
количеств 2,4-Лахлэрфез?оксиуксусйой кислоты 
{2,4-Д) в воде, почве, фураже, продуктах питании 
растительного и животного происхождения.
Авторы: В.ДЛкаяь, Д.ИЛшшков, НЛ1.Павлова,

А.М.Макеева
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Метод определена остаточных количеств -4-хлор-2 
метшя$№оксяуксусиой кислота (2M-4I3 в воде, 
растительном-«атеряалэ и продуктах автагшя с 
аоиояью газо-двдкоетной хроматография.
Авторы: З.Д.Чииль, й.А.Клисенко
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Метод определения остаточных количеств трюсяор- 
ацетате иатрш ж  трюиорукеусной кислоты в воде, 
почве к растительном материале газо-жвдюстцой 
хроматографией*.
Авторы: В*фЛмадь, Н.И.Гле>гёицкай,

ПРОЧИЕ ШЗСТЩЩУ

Определение родадзстогэ ватрля в зерне жшкиа, 
в воде, де^отшанто, бкодогкчееком материале 
( т ш х и , паренхиматозные органа, головной мозг, 
кровьК
Авторы: А Иванов, Е.АЛдшпковец

Метод определения остаточных количеств суффикса 
(караколе) в воде и зерне пшепюш методом газа- 
жидкое твой хроматографии*
Авторы: АЛиФатьяпова, 0 .В.Петрова, В.Д.Чмилъ»

Экспрессный метод обнаружении' тетраметшгдисулъ~ 
фида (ШГД) в зерне.
Авторы: С*ДЛшцнферов, А*ВЛ]икалаев

Хроматографический и сне ктрофо томе тркч е  с кий 
метод определения аоокушрива в мышечной ткани, 
крови животных, в препарате пеяукомарше и при­
тыках (кормах)*
Автора; В Лк Ермаков, Д,ФЛрахаж>ву Бодоховец

Определение, остаточных количеств нитрохчора в 
капусте и воде методом гаэонеддкоетной хромато­
граф т .  с детектором по захвату электронов»
Авторы: К , Ф , Новикова, Л*Й,Лещинская

Определение дактала в воде* шртофеле, почве 
методом газо-жидкостной: хроштографии»
Авторы: К*й*Пашкевич, S*В.Кириченко,



Хроматографнчески-й метод определена препарата 
580 в луке, моркови, томатах»
Автора: ИЛ^Пидетшсва* А*Д.Фатышова, Г.К»Морина,

Методические рекомендации по определению препарата 
Детгра в воде и растительном т т е  риале*
Авторы: И*Й.Ш*ленкоза> А*Дг*атышова*

Определение щюпоксурв ш  фекеткарба в молоке щ  
мясе методом тонкослойной хроматографии*
Авторн: й*А*Аятоновеи

Определение севина в биологических субстратах 
методом тонкослойной хроштографил*
Автор: 0. А Лешкин



ОПРЕДЕЛЕНИЕ СОЗАЛОНА В БИОЛОГИЧЕСКИХ СУБСТРАТАХ 
С ПОМОЩЬЮ ГАЗОЖИДКОСТНОЙ ХРОМАТОГРАФИИ*

Характеристика препарата

ФозаДон (бензофосфат) - фоофорорганический инсектицид, яв­
ляется одним из перспективных заменителей ДДТ. Рекомендован 

для применения на овощах, полевых, технических и других сельско­
хозяйственных культурах*

Предполагается широкое испытание этого препарата для борьбы 

с вредителями леса.
Действующее начало препарата -  0,0-Дизтил -  S -  (б-хлорбег- 

эоксазолинил-З-метил) ~ дитиофосфат. Имеет структурную формулу:
/ А — Р (0€Lz ffsjz

В чистом виде .г- белое кристаллическое вещество с чесночным 
запахом, £ °  пл* 45-47°С. Он практически нергстворим в воде, хо­

рошо растворим во многих'органических растворителях.
ДД50 для крыс 135 мг/кг, для мышей -  100 мг/кг.

Принцип метода

Метод основан на экстрагировании пестицида из исследуемых 
проб, очистке экстрактов, упаривании л переведении остатка з 
ацетон (ДТП или гексан (ДЭЗ) с последующим определением на га­
зовом .хроматографе с термоиоьныы детектором (ДТП) или детектором 
электронного захвата (ДЭЗ).

*  Метод разработан во Всесоюзном научно-исследовательском кисти-
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Чувствительность метода для фозалона на ДТП 0,2 нг, на ДЭЗ

0,05 иг в пробе, вводимой в хроматограф, что соответствует'0,02 
и 0,005 ыг/хг веса я биологических субстратах. Процент опреде­

ления в молоке 81 i  5, рыбе, органах и тканях животных - 80 1 6, 

свекле 79 t  Д. картофеле 75 i  5, траве 78 t 6, комбикорме 75 £б, 
белке яиц 80 £ 5, желтке 70 £ 5„ листьях и лесной подстилке 
85 £ 5,

Реактивы и растворы

Ацетон х ,ч ,, н~ п;ксаи х .ч ., сульфат натрия безводный. 
Стандартный раствор фозалона б и- гексане.

Приборы и посуда

Газовый хроматогра-ф "Цвет-5и или другой подобный аппарат с 

термоиоиным детектором или детектором электроHi юго захвата. 
Колонка стеклянная 500 х 3 ш , заполнена ХЕ-бО (Э'£) > эпикот 

-1001 (0,3't) на силанизированном хромосорбе и/ (60-80 меш) - для
дти.

Колонка стеклянная 1000 х 3 мм, заполнена SE  «30 (5$) на си- 
ланизированном хроматоне (60-80 меш) - для ДЭЗ,

Склянки с притертой пробкой на 100 мл. Делительные воронки 
на 250 мл.

Цилиндры на 50 мл.

Фарфоровые чашки.

Боксы,

Водяная баня.
Фильтры бумажные.

Пипетки на ’5 мл.

Пробирки с притертой пробкой, градуированные на 5 мл. 

Микрошприц на 10 ыкл.



Экстракция фозалона из биологических субстратов 
и очистка экстрактов

1£0 мл молока, 10 г измельченной ткани животного или рыбы по­

мещают в склянку с притертой, пробкой, заливают 30 мл ацетона, 

размешивают стеклянной палочкой и помещают в холодильник на 

I ч ас , через каждые 15 минут склянку встряхивают. Затем сливают 

через тройной слой марли в целительную воронку. Склянку ополас­

кивают 10 мл ацетона. Смыв сливают в эту же делительную воронку. 

После чего в делительную воронку с экстрактом наливают АО мл дис­

тиллированной воды, воронку встряхивают, добавляют в  нее АО мл 

н-гексана, еще раз встряхивают в течение 2 минут. Затем ставят 

в штатив. После разделения верхний гексановый слой декантируют 

в фарфоровую чашку, добавляют 0 ,5  г сульфата натрия безводного 

и упаривают в токе воздуха до 5 мл, сливают в градуированную про­

бирку с притертой пробкой, доводят гексаном объем до 5 мл. В про­

бирку всыпают 0 ,5  г сульфата натрия безводного и экстракт ис­

следуют на газовом хроматографе "Цвет-5'* или другом приборе с 

ДТИ или ДЭЗ.

10 г измельченной свеклы помещают в склянку с притертой проб­

кой, заливают 30 мл ацетона, размешивают стеклянной палочкой и 

экстрагируют в течении I  часа при комнатной температуре, встряхи­

вая через каждые 15 минут. Затем содержимое склянки сливают в 

делительную воронку. Склянку ополаскивают 10 мл ацетона. Смыв 

сливают в ту же делительную воронку. После чего в делительную 

воронку с экстрактом наливают АО мл дистиллированной воды, во­

ронку встряхивают, добавляют в нее АО мл н-гексана* встряхивают 

в течение 2 минут* После разделения верхний гексановый слой де­

кантируют в фарфоровую чашку, добавляют 0 ,5  г  сульфата натрия 

безводного-и упаривают в токе воздуха до 5 мл. Сливают гексан в 

градуированную пробирку' с притертой пробкой, добавляют сульфата
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натрия 0 ,5  г и исследуют на газовом хроматографе.

10 г измельченного картофеля помещают в склянку с притертой 

пробкой, заливают 40 мл ацетона в добавляют 0 ,5  мл ледяной уксус*- 

ной кислоты, размешивают стеклянной палочкой и экстрагируют в 

течение одного часа при комнаткой температуре, встряхивая через 

каждые 15 минут. Затем сливает 10 мл ацетона. Смыв сливают в эту 

же делительную воронку; После чего в делительную воронку.с эк­

страктом наливают 100 мл дистиллированной воды, воронку встряхи­

вают, добавляют в нее 50 мл н-ггексана. Делительную воронку встря­

хивают в течение 2 минут. После разделения верхний гексановый слой 

декантируют в фарфоровую чашку, добавляют Ot 5 г сульфата натрия 

безводного и упари вают в токе воздуха до 5 мл. Сливают гексан 

в градуированную пробирку с притертой пробкой, добавляют 0 ,5  г 

сульфата натрия и исследуют на газовом хроматографе.

10 г  измельченной травы помещают в склян ^  с притертой проб­

кой заливают 50 мл теплой воды 0 £ ° 4 0 ° ) *  добавляют 0 ,5  мл ледя­

ной уксусной кислоты, размешивают стеклянной палочкой и остав­

ляют на 18 часов при комнатной температуре, после чего воду сли­

вают. Траву в склянке заливают 5 мл ацетона, встряхивают, добав­

ляют 50 мл н-гексана подогретого до 4 0 ° ,  экстрагируют в течение 

часа на водяной бане при i  0 ^0 ° ,  Затем гексан сливают селении* 

в делительную воронку, ополаскивают склянку 10 мл.подогретого 

гексана, который сливают в эту'ж е делительную воронку. Добавляют 

60 мл дистиллированной воды, воронку встряхивают в течение 2. 

минут. После разделения жидкостей декантируют верхний гексановый 

слой в склянку с притертой пробкой, которую помещают на I час в 

морозильную камеру холодильника. После чего сливают через бумаж­

ный ф>ильтр в фарфоровую чашку, упаривают в токе воздуха досуха, 

ополаскивают чашку 5 мл ацетона, сливают в' пробирку с притертой про 

пробкой, добавляют 0 /5  г  сульфата натрия и исследуют на газовом



хроматографе.

10 г комбикорма помещают в склянку с притертой пробкой, зали­
вают 40 мл ацетона, добавляют 0,5 мл ледяной уксусной кислоты, 
размешивают стеклянной палочкой и помещают в холодильник на I час, 

через каждые 15 минут встряхивают. Затем сливают через тройной 
слой марли в другую склянку с притертой пробкой, ополаскивают 
первую склянку 10 мл ацетона и сливают во вторую склянку, доливают 

в нее 25 мл дистиллированной воды и помещают на 2 часа в морозиль­
ную камеру холодильника. После чего содержимое склянки сливают в 
через бумажный Фильтр в делительную воронку. Склянку и фильтр опо­

ласкивают 5 мл охлажденного ацетона, который сливают в эту же во­
ронку. Доливают 75 мл воды, встряхивают, прибавляют 50 мл н-гек- 
сана, встряхивают делительную воронку в течение I минуты. После 
разделения жидкостей сливают верхний гексановый слой в фарфоровую 
чашку, упаривают под током воздуха до 5 мл. Сливают гексан в гра­
дуированную пробирку с притертой пробкой, добавляют 0,5 г сульфата 

натрия и исследуют на газовом хроматографе.

10 г белка или желтка яиц помещают в склянку с притертой проб­
кой, заливают 50 мл ацетона, размешивают стеклянной палочкой и по- 
иещают в морозильную камеру холодильника на 3 часа. Затем сливают 

через бумажный фильтр в делительную воронку, склянку и фильтр 

дважды ополаскивают по 5 мл ацетона. Смывы сливают в эту же дели­
тельную воронку. После чего в делительную воронку с экстрактом 

наливают 200 мл дистиллированной воды, воронку встряхивают, добав­

ляют в нее 30 мл н-гексана, еще раз встряхивают в течение 2 минут, 

затем ставят в платив. После разделения верхний гексановый слой 

декантируют в. фарфоровую чашку, добавляют 0,5 г сульфата натрия 

безводного и упаривают в токе воздуха до 5 мл, смывают в градуиро­

ванную пробирку о притертой пробкой, доводят гексаном объем до 

5 мл. В пробирку всыпают 0,5 г сульфата натрия безводного и экст-



ракт исследуют на газовом' хроматографе.

10 г  измельченных листьев или лесной -подстилки помещают в 

склянку с притертой пробкой, заливают 30 мл Е -гексан а подогретого 

до 4 0 ° ,  экстрагируют г  течение 1 ,5  часов на водяной бане п р и £ °^ в# 

Затем гексан сливают через бумажный фильтр в фарфоровую чашку, 

ополаскивают склянку и фильтр подогретым н-гексапом дважды по 

5 мл, который сливают в эту же чашку, упаривают в токе воздуха 

до 5 мл. Сливают в градуированную пробирку с притертой пробкой, 

доводят гексаном объем до 5 мл и исследуют на газовом  хромато­

графе ,

Условия хроматографирования

Хроматограф "Ц зет -З " , детектор термоионный* Рабочая шкала 

электрометра 2 ,5  х Ю ~ *°А . Скорость протяжки ленты самописца 

10 мм/мин. Длина колонки 0 ,5 . метра, внутренний диаметр 3 ш *  Ко­

лонка заполнена ХЕ-60 (3 ? )  к эпикотом-1001 (0 ,3 :? )  на хромосорбе*^ 

(80-100 меш)* Температура колонки 230 , температура испарителя 

2 3 0 -2 5 0 °. Скорость газа-носителя а зо та  22 мм/мин, водорода -  

-  I*» мд/мин, воздуха -  йОО мл/мин. Объем пробы, вводимой в испа­

ритель 5 млел. Линейность детектирования соблюдается в пределах от 

0 ,2  н г .д о .4  н г* Минимальное детектируемое количество 0 ,2  н г . Вреия 

удерживания 2 ,5  й \ \ н* Количественное определение проводят методом 

соотношения со стандартами по высоте пике®. Прбпокт обнаружения 

фозалона в .молоке 8 I t 5 ,  рыбе, органах и тканях животных 80£б, 

свекле 79—̂ , картофеле 7 5 i5 , траве 78^6, белке яиц 80^5, желтке 

70~5 , комбикорме 75£б, листьях и лесной подстилке 8 5 £ 5 ? ,

Чувствительность метода 0 ,0 2  м г/к г  в е с а .

Хроматограф "й вет-5 и , детектор электронного за х в а т а  (ДЭЗ) 

рабочая шкала электрометра I 0 S I 0 - I2 a , Скорость протяжки ленты

самописца IO-ш /м к н . Длина колонки I метр, внутренний диаметр 

3 \м , Колонка, заполнена ' S E  -30 -(З)*)*. на хроматоие отитом



серной кислотой (60-80 меш)* Температура колонки 230° допари­
те ля 230-250°„ детектора 250°* Скорость газа-носителя азота на 
колонку 75 мл/мин, на. детектор 100 ил/мин. Оо'ъем пробы, вводимой 
в испаритель 5 -шл.

Линейность детектирования соблюдается в пределах от 0,05 нг 
до I нг* Минимальное детектируемое количество 0,05 нг« Время 
удерживания 3,8 мин* Количественное определение проводят методом 
соотношения со стандартами но высоте пиков!;' Чувствительность ме­

тода 0,005 мг/кг веса*
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