
М и н и стер ство  сельского хозяйства 
Российской Ф едерации

Государственная комиссия 
по хим ическим  средствам борьбы  

с вредителям и , болезням и растений и сорняками

М Е Т О Д И Ч Е С К И Е  У К А З А Н И Я

ПО ОПРЕДЕЛЕНИЮ МИКРОКОЛИЧЕСТВ 
ПЕСТИЦИДОВ В ПРОДУКТАХ ПИТАНИЯ, 

КОРМАХ И ВНЕШНЕЙ СРЕДЕ

Сборник № 24

М ОСКВА
Ц Е Н Т Р  Н А У Ч Н О -ТЕ Х Н И Ч Е С К О Й  И Н Ф О Р М А Ц И И , 

П РО П А ГА Н Д Ы  И РЕКЛ АМ Ы  
1996 г.

геодезические работы

http://www.mosexp.ru/ekspertiza/promyshlennaya_bezopasnost


"У тверж дено" Министерством 
здравоохранения С С С Р

"29" ию ля 1991 г.

N 6256-91

М етодические указания по измерению концентраций ф енапанила в воз­
д ух е  рабочей зоны  тонкослойной  хроматографией.

1. Краткая характеристика препарата.
Ф енапанил — является действующим веществом препарата "Систан" ф. Ром 

Хаас, С Ш А ).Н азван и е  по номенклатуе И Ю П АК : альф а-п-бутил-альф а 
ф ен и л -1 Н -и м и дазол-1 -пропан-нитрил.
Структурная формула:

CN

I
— С С Е ^

4̂%
Эмпирическая ф ормула: C 16H 18N 3 

М олекулярная масса 252,3.
Ткип 200°С  (75 мм.рт.ст). Растворимость: вода - I % ; ксилол, ацетон > 5 0 % ;

_о
этиленгликоль > 2 5 % . Давление паров - 1.10 мм.рт.ст. (2 5 °С ).  Л Д 50техниче­
ского продукта для крыс -1590 мг/кг.

Ф унгицид и протравитель семян с широким спектром действия.
2. Методика определения фенапанила в воздухе рабочей зоны тонкослой­

ной хроматографией.
2.1. Основные положения.
2.1.1. Принцип метода.
Определение основано на хроматографировании анализируемого соедине­

ния в тонком слое силикагеля с последующ им обнаружением зон локализации 
раствором бромф енолового синего (Б Ф С ).

2.1.2. М етрологическая характеристика метода.
П редел измерения в анализируемом объеме пробы - 5 мкг.

П редел измерения в воздухе - 0,05 мг/м (при отборе 100 л  воздуха).

Диапазон измеряемых концентраций - 0,05-5 мг/м3 .
О пределению  не мешают наполнители технического препарата.
Граница суммарной погрешности измерения - ±1 5 % .

Разработчики: И .П .Литвин, Д .Б .Гиренко (У к р Н И И Г И Н Т О К С , г.Киев)

63



2.2. Реактивы и растворы.
Ацетон , х.ч., Г О С Т  2603-79.
н-Гексан, х.ч., Т У  6-09-3375-78.
Ф енапанил, аналитический стандарт, фирма Ром  Хаас.
Х лороф орм , ч., Г О С Т  20015-77,
С ульф ат натрия безводный, ч., Г О С Т  4166-81.
Пластинки "С и луф ол".
П роявляю щ ий реактив - раствор бромф енолового синего и нитрата серебра.

Раствор А: 100 мг бромф енолового синего растворяют в 10 
мл ацетона.
Раствор Б: 1 г нитрата серебра растворяют в 40 мл воды и 
добавляю т 120 мл ацетона.

Раствор А  и Б сливают в мерную  колбу  на 200 мл и доводят ацетоном до 
метки. П осле  обработки Б Ф С , пластинку обесцвечивают 2% -ны м  раствором 
лимонной кислоты.

Стандартный раствор фенапанила с концентрацией 200 мкг/мл в ацетоне. 
Хранят в холодильнике не более  2-х месяцев.

Пенополиуретановая прокладка - диаметр 5-7 см (по  размеру ф ильтродер- 
ж ателя), толщ ина - 1,5-2 см. Предварительная подготовка прокладки - подго­
товленны е по размеру прокладки помещ аю т в стакан, заливаю т ацетоном на 2-4 
часа, затем сливают ацетон, отжимают и высушивают на воздухе. Прокладки 
можно использовать несколько раз.

2.3. П риборы  и посуда.
Электроаспиратор для отбора проб воздуха, Т У  64-1-862-77.
П оглоти тель  Зайцева емкостью  250 мл.
Фильтродерж атели.
Ротационный вакуумный испаритель для отгонки растворителей с набором 

колб, И Р -1 М , Т У  64-18-77 (или  аналогичного типа).
О блучатель  ртутнокварцевый, Т У  64-1-1618-72.
Воронки химические диаметром 6 см, Г О С Т  8613-75.
Воронки делительны е емкостью 250 мл, Г О С Т  10054-75.
Посуда мерная по Г О С Т  1770-74.
Камера хроматографическая, Г О С Т  10565-75.
П ульверизатор  стеклянный, Г О С Т  10391-74.
2.4. У словия  отбора проб.
Ф и льтр  (и ли  пенополиуретановую  прокладку) плотно закрепляю т в ф иль- 

тродержателе. Последовательно подсоединяют поглотитель Зайцева, заполнен­
ный 100 мл смеси ацетон-вода (1 :1 ). Подсоединяю т систему к аспирационному 
устройству и протягивают воздух со скоростью  5 л/мин. в течение 20 мин.

2.5. У словия анализа.
Бумажный фильтр (или  пенополиуретановую  прокладку) помещ ают в ко ­

ническую  к о лб у  и заливают 50 мл ацетона на 30 мин. Экстракцию повторяют 
дважды. Объединяю т фильтрат, сливаю т в к олбу  для  отгонки растворителей.
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Упариваю т до объем а 0 ,2 -0 ,3  м л.
С м есь  ацетон-вода переносят из п оглотителя  Зайцева в д ели тельн ую  ворон ­

ку, прибавляю т 100 м л дистиллированной  воды, перемеш иваю т и препарат 
экстрагирую т х лороф ор м ом  дважды по 30 мл. О бъединяю т хлороф орм ны й слой , 
суш ат безводны м  сульф атом  натрия и упариваю т до  объем а 0 ,2 -0 ,3  мл.

П одготовлен н ы е пробы  (экстракт из ф ильтра и экстракт из п оглоти теля ) 
количественно наносят при пом ощ и капиллярной  пипетки на хром атограф иче­
скую  пластинку так, чтобы  диаметр пятна не превы ш ал 1 см. Ц ентр пятна долж ен  
быть на расстоянии 2 см от ниж него края пластинки. К о л б у  с экстрактом  2-3 раза 
смы ваю т небольш им и порциями хлороф орм а, которы й также наносят в центр 
пятна. Справа и слева от  пробы  наносят серию  стандартных растворов, содерж а­
щ их 3; 5; 10 мкг препарата. П ластинку с нанесенными растворами пом ещ аю т в 
хром атограф ическую  камеру, содерж ащ ую  смесь растворителей хлороф ор м - 
ацетон 5:1. П о с ле  поднятия фронта растворителя на 10 см пластинку вынимают 
и оставляю т на несколько  м инут на воздухе для  испарения подвиж ного раство­
рителя. Затем  пластинку обрабаты ваю т раствором бром ф ен олового  синего. Ф о н  
пластинки обесцвечиваю т 2 % -м  раствором  ли м онной  кислоты  (ук сусн ой  ки сло ­
ты ) . Систан проявляется в виде пятна го луб о го  цвета. Величина R f =0,45 ± 0 ,0 % .

К оли чествен н ое определение пестицида проводят путем  сравнения интен­
сивности окраски и площ ади пятна пробы  и стандартного раствора. П р ям о ли ­
нейная зависимость меж ду площ адью  и интенсивностью  окраски пятна и кон ­
центрацией препарата в пятне соблю дается в интервале 3 -10  мкг.

К онцентрацию  ф енапанила (X )  в воздухе  в мг/м3 вы числяю т по  ф орм уле:

v G
х = 7 ^ ’где

G - количество  фенапанила, найденное в хром атограф ируем ом  объем е,
мкг;

V 20 - объем  воздуха, отобраны й для  анализа и приведенный к нормальны м 

условиям , л .
3. Требования техники безопасности.
Н еобходи м о  соблю дать общ еприняты е правила техники безопасности при 

работе с органическими растворителями, токсическими вещ ествами и ртутнок­

варцевыми приборами.
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