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Настоящие методичеокие указания предназначены для сани- 
тарно-зпидемиологичеоких отанций и научно-иоследователь- 
ских учреждений Минздрава СССР, а также ветеринарных, аг
рохимических, контрольно-токоикологичеоких лабораторий 
Минсельхоза СССР и лабораторий других Миниотеротв и ве
домств, занимающихся анализом остаточных количеотв пес
тицидов и биопрепаратов в продуктах питания, кормах и 
внешней среде,

Методичеокие указания апробированы и рекомендова
ны в качестве официальных группой экспертов при Госкомио- 
сии по химическим средствам борьбы о вредителями, болез
нями растений и сорняками при МСХ СССР. (Председатель 
группы зкопертов М.А.Клисенко).

Методические указания согласованы и одобрены от
делом перспективного планирования оанэпидслужбы ИМПиТМ 
мм.Е.И.Марциновокого и лабораторным советом при Главном 
санитарно-эпидемиологическом управлении Минздрава СССР.



'У,-"' ‘ ' V ;.'-у. ' ' ■ ; У ’:' " ффф :У "Утвер^^

' Я - - ' -iv-’'.у'- & м е с т и т е л ь ■■

l ' : у 'у:у у :':̂ш - г ^
УУУ' ■ ' , : . V ;  . " 28" я я варя 19Ш г* * 3  2 7 ^  Г '  У

|У/ . У У ' иетодичес и̂ё уклзания ; У ; у.Уу;.УУ -У
У  П0-0ПРГДЕ)ШНИ0 ТЁРБЛЦИЛА' В Э5ИРШХ маслахм ЗФЙРО- '
Г У  МАСЛИЧНОМ СЫРЬЕ МЕТОДОМ ГАЗО-ЖИДКОСТНОЙ ХРОМАТОМ.
Ш ШШ гУГ(::ГУУ-^-'-Г  ГРАФИ'.! У 'У У Ш У У У - У_______ ГРАФИЯ_

уу'У-У ;■■ I * характеристика анализируемого > ::’уу.ф^-уу 
Щ Ш у-УУ-У-: • -г У-4 ■'■■;> У;,. гербицида. , у ф ^ У  фу'/ф у'-уу у -у У V. У/:

,фу ̂ Химическое название: 5~хлбр*-3--трёт-0у тил«6-мвтил ураци л

Щ:; : ’ ; С труктурна^формула у у: _< \ ■■ у - У ■:

^  ^ ■’■" ; ''Л-,.', /У У-у < • l' -У 'У У Г-' •* У У УУ - , •

УуУ • * Э мпи ри 49 с к а я ф орму л а : '7-Й; ^ V"'м'а 6 о й -. 216,67
уУ :.Физико-хими чебкио свойства : ‘белый'криб талличфки й; порошок, бе£ 

uiBOTa :й запаха, температура плавления I84°C; растворимо^ь в в .
У 7 мг/л при 25°С| хорошо растворим в диметилсульфокси дё j  ацвтрни- 
; трилв, ксилоле, циклогексаноне, хлороформе, этилацетате; Малолетуч:
■ давление насыщенного пара при 29,5°С -  А  ,8 i-IO "7 нм рт.от. Сдооо-tУ 
убей к таутомерий, ор целбчами образует соли, Производные окольной 

у формыУ -  5-7^5 г/кг живого веса.4 ;. / . у . У у - у . ф у  . у V.yy •У-
yyф^ыa^вaюiiдай порошок тербацила о содержанием 80$.д.в. под торго- 

: вым названном, сикбар (фирма Дюпон и Кёмур, США) применяется для ■ 
■борьбы с сорняками на'плантациях мяты перечной до появления всходов 
. гй:.по вегетирующим, растениям» /  ,.**

2* Мотовка определения тербацило в эфирных маслах : ' :
- и эфироносличной сырье мотодом гаэо-жидкоотноИ. , _ 

хроматографии .

гД.'Осповньа поло^еыгл- 
2.1.1» Принцип метода*

йфМетодика ' основана-. ла'-;иэвлеченшг:::'тербоцила.г.иэ-.ггекса]!авого. рнот- 
!? -вЬра эфирного масла I $ /aOHN а из растительного' сырья ~ хлорофирнои



или ацетоном,••; оадоткё 'перераспределением между ацетонитрилом и гек- ;: 
v саном .'или между гексаном А 1$ /аОН, доп (мнительной очистке нёКО- у 

лонке о окисью алюминия, Идентификация" и .количественная оценка xf.;/ 
. "njpoBowicfl на газовом хроматографе с детектором постоянной скоро- '• 

сти рекомбинации. .  ̂ х .V \ f■;
• ■ v Р _Т. Р * Мпфпптгпг»мидг!мяд х угтя»пч*г̂ п*риия *Л|йфп7ТЯ -• • :2 .1 .2 .  Метрологическая характеристике метода 

Предел обнаруноиия -  I нг \
:\>Х• ’ ..у ’v' j

, Продел обнаружения в эфирном маоле -̂ 0 ,1  мг/кг, в эфиромаолич- . 
НОМ сырье 0,05 'ххх . V4.- -у.•• х ;хххк/
■ Процент определения. тербацила в мятном м а с л е ;74,2$ • ч •х-.х

. . Отандартноо отклонение при : п  =9 т 2,5# I ;  : ' i-*vW у -Щ
Процент определения Тербацила х& эфиромаоличном окрьег.

вариант "а".  ̂ 85 j2# 
вариант "б"- -  77,4 й . ..

х,- ■ х ■ ' х, ;Л'-■хх‘"-; "• ч-/.: х-
Стандартное

:М

вариант
вариант

отклонение прй: п » 9 ■: "•

ТХ!?б'К^:2.,4Й№®^^Ш&;х '•xCXxxx̂ xXxvK̂
хх :х£х- ■' \ % А - . *ххЙххх; • ■ х.хЛ1Хх?хх;3 ^ !:хда

;/ !Vx- ;''х2>1>3^уИвбврателв£о<^
/х.х/..>.х:// -̂:-Ч/Ч /̂Ч'':;":''';/  '• -л":':. — г- ' с

" Прочие рекомендованные на мяте перечно.й пео ти цн ды: хлорофос; Я ЯЧ-
:ароматрмн и т рефл а н определению не мешают.•. чяЧ'оЧ у< .» :̂ г:У'::Ъ::

2Ч2Ч' Реактивы и растворы ■ ;/
- ■ ! ЧЧ/'

/  Стандартный раствор тербацила -в этилацетате -  МО ыкг/ыд#; хра
нить на ход оде . не более 30. дней. -/• /'■

/• Ацетон х.Ч. • ■ /:■ ■■ ■■* ■ ■ ■>/.■:'■ v ; •; Ц.; Ч/'/' •• /;/;•.:
н геноан, х.ч* : Я / / /  Ч /Ч ;.’ . /;?'>;^.Ч:Ч/;;; //^ЧЧ' ■■ •••/ /./■. МШ ^':Р уг 
Хлороформ, х .ч . /  ••/ ; : -"Г 'я ;/. /Д ч/Ч ч
Этилацетат# ос.ч» : •-ч9/./ • "я --/Ч-- 
1% водный раствор едкого натра : ; ' /■
Кйолота.соляная кони. х .ч . .

• Сульфат натрия•безводный, х.ч . :■ ' ; :'. v : ;
Газ -носительэ азот. особой чистоты 4  :4  -/«/ /  ( 4  '

■ Вата-.гих’роскопическаяу -/ /; ; л /-:;4:4-. ‘4/-:/ / :/HV'4-/4.4 л-Ч‘Ч'лЧ̂ ';:-г.̂ :: 
/Окись• алюьшНия: прокалить/окиоь алюминия (0-VX-0V2. :ым)..при130^С/вч/:;ч

/ я  :/-*;ч; / Г ; "■■•



Киолога:соляная.0,1 н -■
V- 5%. силикона .5Е-30,. нанесенного на Хромахок -  (г г AW; оиланизиро’̂  
j ванного ДМС5. (0,16-0,20 мм) • • . • , • '

л'-,' 5% ,5.t ар / наивоейного на Хроиахон т AV , оиланизированного W'' 
ГДМСЗ (0,16-0^20 им).- . '

, 2 . 3 .  Приборы, аппаратура и посуда

’•W-< Гаврвый хроматограф "Цвет-106"'^ дехекхором постоянной окоросхи (. 
: рекомбинации.

У\<  Ротационный вакуумный испаритель -  Р VO -  64, ИР-1Мнлиакви- 
валентный Л \ Х ' - < у

Г) Вохряхиватель АВУ-1 или' эквивалентный ;; /. /''и'
/  Иикрошриц-МШ-ib  .. 1 . Г'

/  Колонка xpoMaiorpa^aueoifaH: стеклянную колонку 300 х 20 мм про- 
. мывают последовательно содой, хромовой омеоью, дистиллированной !/
.. водой и высушивают. Нихний конец колонки вакрывают тампоном5 из ги- 
ч>гроокопмчоокой ваты, обезжиропной гексаном. Колонка заполняется 
 ̂ приготовлешшй окисью алюминия при непрерывном р.оотукйвании по V 
" отенио резиновой трубкой. Высота слоя окиси алюминия -  50 мм, над 

окиоью алюминия помещают слой безводного-оульфата натрия'- 20 .мм.
Используехоя стандартная химическая посуда из отекла" (колбы

Бунзена и Эрлвнмейера', воронки -  Бюхнера, химические и дёлительные/  
пипетки и д р .) , выпускаемая охечеотонной промышленностью.

V. / : V:;-yV 2 .4 . Подготовка' К определению

. ирганичеоние. растворитали перед началом работы необходимо очи- ■ 
'стить и перегнать, оульфат натрия прокалить при температуре 300-400° 
■ и употреблять нагретым до 45°С (хранить при зтой температура в тер-’ 

ыоагхафу).,хроматографическая колонка и детектор кондиционируются ,
.• в-рахАмных условиях в течение 1-2 чаоов. , ;

. ■■/ 2 .5 . Ход анализа - ■ . .

/  ' •  2 .5 .1 . Отбор образцов/ , ‘ ■ '
• : Otoojp проб на ана.Чиа. производится в оротвэтствии с "Правилами г 

.•'..'■..■.отбора ироб на анализ пестицидов". Отбирают 50- г сневесобраниои > ае-,с 
капой массы .и 10 г .эфирного- масла .(мятного, лавандового, цалфеЫого) -



^ 2 .5 .2 .  Дроведёние'/олреДвления’' /./ ,* '■ /*' ' /  ’v’ ’ ;
г.Ъ&шГ. Эфирные масла;/' л ч » ;* / '*• *-• ч; >У ■ ' '■ !

Ч^^^кавёску-:эфирного масла растворяют' в 50 мл’ н~гвксана. Геко$ксн- ,г;: ■■>■
:: вый ;раотвор переносят на/делительную воройку.емкостью,250 ылг при- . ,  

бавдяют 50 мл I % едкого " натра и • встряхивают дзе минуты, отделяют ■, : :v-. 
ншший сл'ой. Операцию повторяют еще доза раза#'Щелочные, экстракта 

V, объединяют^ПОДКИС" ЛЮТ. 1 ,5-2 МЛ КОНЦ*. соляной кислоты до pH «3,—4.‘, ;
• ■’переносят в делительную воронку емкостью 250 мл и; экс т par и ру ют' / • ^ , 
’ тербацил зтилацетатом -  -З х .30 мл;' экс^ррок^ы1 объединяют,, пропускают't l  

й\чёреа^беэводный оульфот Натрий; м упаривают до' 5 мл: не ротационном’' 
испарителе хфи /температуре 'бани/не выше’ 55°С.-Остаток в колбе не- 

>/^рён.ооях/:На/;колонкуVс 'бвиоью .алюминия -йпромытую: этилацетатом*/ П о - ; ; ; / / • 
рле: Тога как . остаток-.^полностью впитывается в слой; адсорб^

- Йу\;снова/оцывают' 5 'мл пероноойт колонку. Одер^
Ч.позторяют,Зи,5;рёэ^

■ ривают/на ротационном'ионарителе при температуре бани;55?С дооуха# / / /  
Колбу смывают Г  мл' зтилацетата •и';:2-5';мкл вводят в* йс.поритёль;хро-^. :/;а: 
ы атограф аЧ ///-/;;^ ; / ’•/;ч :• ~/: •/;•;/ч , ; :/:////v j'

> ;2.542*2. Эфиромасличные растения ' \ /  \ /  \

Ч • Вариант v?aM# НзаеЬку  ̂йзме^чаютУв'- гом ore низа торе; с а .I 50• мл хло~ / ’/;; 
роформа (бООО^ОСЮ-■об/мин) , встряхивают в течение 30-40;.ыИН -й. филь*;>/■ j 

v труют под вакуумом; С т а на н гомогенизатора промывают;'хлороформом -г Ч ’/Ч 
И присоединяют смыв, к основному фильтрату.: Дрибавляют/з:'фильтра5?! ,./ч ;. / /  
10 мл .воды и. упаривают, .хлороформ на "ротационном испари теле f  Остаток'

•. (около 5 ыл) количественно- 50/цд ацетонитрила, переносят, в дели-: ' ;.у.
дельную воронку , прибавляют 25 мл н-гексана и'; встряхивают ,1/мин-./.;:'
Огбрасывают гексановую фазу , операцию проделывают еще два раза. /  \ :; 

■ -Ацетонитрил к оли чес тэвкно по ре нос ят в отгонную колбу ёмкостью: 100; -мл;■// 
■ и. упаривают досуха. Остаток растворяют в 50ф  Д  н едкого натра и 

количественно переносят в делительную воронку омкбстью 250 мд, .при-у •>/ 
бавляют 50 мл этилацотата и встряхивают 2 мин., органический олой . ’ ;Ч 
отделяют;. U пропускают через: воронку .с нагретым.до 45°с безводнПм:;;-':;1ф

ч с у л ьфэ том Нет ри п •/••• Операцию повторяют ; три раза/ 3 к с тр а к т ыо бв ё ди яя- ч 
у\ ют и упаривают. до; 5 мл на • ротационной :испаритеЛе.:^. Остаток.'перенес#^ 
• на.', предварительноподготовлённую колонку с оизьсню;:

:>;■xttйй̂ xpд;;aнaлйзâ  зиалохйчои/вш^ маёрдw



Вариант- "о".Навеску овежего сырья;крупно' иэшльчаюти У roupreiui- J 
• аиру ют о а) X 501 ил ацетона, встряхивает в течение :30-4й"'ШШ;:,,И:'- о о таи- У 
ляют на ноЧь'.у Затеи. содержимое колбы фильтруют по ванууиои, колбу,

;.у Упроиы’вают ;’3 Q' ил\ ацетона и присоединяют .смыв к ооиовноиу фильтрату, п 
ацетоцовыМ экстракт количоотвонно парвиооят в отгонную колбу ёыко-'

' огью 250 ыл и упаривают ацетон на ротационной: испарителе. Остаток ■
' в, колбо.'расхворают в 50 ил Нтгокоапа, количественно переносят на: : . 

.Удадцтельную воронкуоцкоотью 250: ил прибавляют 50 ил IJ6 одного на
тра и встряхивают в течение двух минут,: отделяют полочной слой, ■ "

• one радию повторяют еще два раза. Щелочные экстракты объединяют, от-*'
: v фильтровывают. Фильтра* количественно переносят на делительную t 
■.. ’воронку еикосхьв 250 ил,’’ ПОДКИСЛЯЮТ 1,5-2 i ил КОНЦ. СОЛЯНОЙ, кислоты 
■: до pKv  «3-4 ,- прибавляю* 30 ид этилацетата и встряхивают в тече

ние' одной'ыипуты. Отделяю* органический олой^ операцию повторяют 
' ■ .три'раза*- Экотракты объединяют, пропускают через безводный сульфат 
. Натрия-и переносят в отгонную колбу емкостью 250 ил, упаривают до • 
-.>,'5 . ыд и:■ переносит остаток ни предварительно подготовленную колонку ••
'. о бкноью алюиинйя.Дальне ШлиU ход. анализа аналогичен вышеописанной 
:Ш Щ ,  дли; масел* ;УУУ;уУУу,.:-

2 . 5 . 2 Л ,  Услоэдя хроматографического разделения уу -̂УуУуУ

, 5%. s к-зо Y bv/o • i  г ар ;• у7-̂

Размеры колонки ~ - КОО х 3- им 1000 X 3 iiii ( .
ia херя ал колонки ' у ;■ : стеклянная схекллйиая
!>орна колонки спиральная спиральная
Расход .гааа-носителн, мм/мин • • „ V. " .;Г:у

чара^ колонку ’ * .. • ' во г 60
аа цоддув дохешхора' "150 ' isoч

адьшерахура: исаар^хедя : ; • ■ 230 ■'
■ ТСР Ц  ОС ХаХй КОЛОНОК 190 " У 190 ;
rapwootata дагол№

/ рок . . 220 УУ-
-X i ичахогрефируеыый объеи» мкп - 2 ; -,,-у -.УЧ'
аричя удерживания, чин,
Ч̂ ало; творатичеокйх тарелок . 'р у 5SSy;y-. " у' : : ai2\ - ; :

■'2'4 :УУ y'Vyy-. >-Н То

динбчический . диапазон/
;у -^ "У'у- гу



: .ПРОВОД

6бработкад|»8уявтатов^анелиэ^

, : Количоот.веннйй расчет препарате ’в анализируемой навооке..............
дяг по с>лвда)ощвЙ; фо

X -  количество пр-чарата в пробе, мг/кг , л. ч :
Н -  выоота пике препарата в анализируемой пробе, мм .

У У /рбвемХНнъектйруейойг’Пррйй̂ мклШ
-у1;-;--.''. Д-:' р; 'i^jaisoita,.- 'X;.:;.-"' У‘:; -.'К-'; ’ •• •.;;: г̂ 5?

-К";-; калибровочный.'коэффхДИОН5С д ?;!•:■::ЙЙ̂Ь--(̂ Й у {: 1 ;V ^
Для расчета калибровочного коэффициента проводят хроматографа- :;/

■ рованиа ряда стандартных растворов. К раосчитшниот по формулеsr^V::3.|

J f e t f
одбло̂ вве/ЦенншФ/ота̂ артнвх̂ прбб̂ Ш 

Н -  высота пика стандартного раствора, мы . У  ' ' : /. • : .•' ’ )\
С -концентрации стандартного раствора, мкг/мл - д •’• ‘Д
У,-и' объем, в:водимый в хроматограф,'мкл ,./.■' . ‘ л

?f • Содеркание шкрокодичеотв тербайила в пробах вычиоляют как сред
нее ив трех параллельных определений;:  ̂ ^  \ /  ;

Д V:.{ -}̂  xV ;у ал *; * : -v' ̂ ■'

|> Йетодика разработана во ВНИИ эфиромаоличных культур
о таршкм . научным, оотрудником лаборатории гербицидов; Барановым ю.С.

' под руководством доктора бмологичооких наук Клиоенко U.A. и кан- 
• дидата оельокохоаяйотвеиных цаук Хилик Л.А., '■> У УХ-УУ д ;

,У:.

'ЦУУУУй' '* . ’; ^У:-гН;21Э
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