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Настоящие методичеокие указания предназначены для са н и -  
тарно-зпидемиологичеоких отанций и н аучно-и осл едователь- 
ских учреждений Минздрава СССР, а также ветеринарных, а г
рохимических, контрольно-токоикологичеоких лабораторий 
Минсельхоза СССР и лабораторий других Миниотеротв и ве
дом ств, занимающихся анализом остаточных количеотв п ес
тицидов и биопрепаратов в продуктах питания, кормах и 
внешней с р е д е ,

Методичеокие указания апробированы и рекомендова
ны в качестве официальных группой экспертов при Госкомио- 
сии по химическим средствам  борьбы о вредителями, б о л ез
нями растений и сорняками при МСХ СССР. (П редседатель  
группы зкопертов М .А.К лисенко).

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.
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последующей хроматографировании в тонком слое силикагеля* Подвижг- . 1?; л 
ной фазой‘служит смесь н-гексаяа с ацетоном или хлороформ а,аце^;'::^ 
тоном. Пятна меяазина обнаруживаются на пластинке после проявления 
бромфеноловш синим реактивом или раствором о-толидина после /V -  

: :гало ге н ирования •; . ■ ,, , . /
\ f ; ■ . у У1'/■' ‘ ■ ' " ’

2.1.2. Метрологическая характеристика метода ;

. Лиапбзон определяемых концентраций 6,05-1 мг/кг. Предел обна
ружения I шсг в анализируемой пробе, что соответствует G;05 мг/кг.

‘ .Среднее значение определения 'стандартных количеств составляет 85$;
Ь число параллельных определений . |V °  5; стандартное; отклонение от- ; 
v дельного результата ^  = 2,05; стандартное отклонение средней вели 

■: 4HHMsG^= 0,92;. доверительный интервал среднего, результат ♦ 3 $ 
■^/85+3$/.. ' S:t •'' j

Ш г У : : 2 ш 2 ш  Реактивы и растворы: i :5 , v ; . -;v  i % y.’.

■' .. 7 , ' '• . ' ' • '
.■ Ацетон х .ч . ГОСТ 2603-^1 
, К -г ек са н , х*н« ТУ 6-0 9 -8 3 /5 -7  3 • / .
-Хлороформ ч > д .а . ГОС.Т ^160-51 .■ '

■ Натрий сернокислый безводный, х»ч» ГОСТ 4 1 6 6 -6 8
/Силикагель КСК.ТОСТ 3 9 5 6 - /6  W 6 -0 9 -2 5 2 3 -4  2 . .

^ К а л ь ц и й серноцислый ч .д .а .  ГОСТ 3210-66
Соляная кислота х . ч .  ГОСТ 3118-67 /■■■;■ -v  \ ; / v
Едкий натр х - ч .  ГОСТ 4 3 2 8 -6 6  : .

: Броыфеноловьф синий водорастворимый, индикатор, ч . д . а .Т У - 0 9 - 3 / 1 9 - /4  ;
■ С еребро азотнокислое х . ч .  ГОСТ 1 2 /7 - /5  /.у ,// .■■■■■' ./■.•’

Лимонная кислота х .ч .  ГОСТ• 8 6 52-69  : , ■ . . V
0-толил.ин .

V Калий йодистый ;■ /■■':
» Стандартный раствор иотазина х .е .  в хлороформе солерганием 100 мкг>/л- 
; : Вода/дпстилпарованная :



/ V 2. 8* = Приборы, Ш л а ^  V О . , ч > ■

'• • Аппарат ^ З М 0 8 1 ^ :8-; ..'V\
." Вытяшбй шкаф химический- \ %Ш:.:■ ■ "■'V : Ф ■ ':-;Г Y: ‘ £'■■.’■
,: ;Шкаф сушильный электрический /.общелабораторного казн

Испаритель. ротанионный- ЙР.̂ Ш: -V4 ••,/ • /  ^ ■•-•• S^/ f 1
.. .̂vБаия водяная ТУ. 46-22-Щ8~7 f> , v. • '■* '-v/.- -Г; ' ДУ v -v ^-:
';;i '■ Качера\для оярыскиватхя^. .■ •/•;. .:';Л;-’’ •'■ : .;•/•:
:.*■■:■■ Камера; л ля .х.ромато1?аФ:фОваний 1ГСТ IQ56M 5 : . :.. ;'* у 0 :-ф
у ' Пульверизатор стеклянный yyV; ./ . у Лу /1' у ’, ' у у . Л ; Ч  -:г
: • Воронка .целительная, на 230 мл ГОСТ 8618^5, ^ v;;-
"4v Воронки' простые. конусообразные с, коротким стеблем №5 ГОСТ. 8613- V5: ;

у у й с ы ^  -на 250. мл
'л аб .о р ^  коротко гордые на .100 мл WS94^C

. Колбы мерные со, шлифом на ДрОЛмлу уу'•; ;.у,у . /у ,у у/.-':;. ̂ ;•/•.
■; .-'Пипетки су де ленигош. на: 10.'мл: ГОСТ Ж292~/.4> >:.’уу;уvy. /.'у- у у V;y;:.

' '■ Фильтрйбумажные II ,0 см,/ . ЩбтО9г16+$~/2 у; учу уу■' V -у-:-’; л -V-Ччуу;/; у 
■ П ласт инк й с те к лян ныв для нанесений ̂ сорбента ;:.5хГ̂2 
Пластинки для хромат.графии 'Ч1илуфо^ у . .

. 2 А .  Подготовка к определению

2 А  Л. шу Приготовление растворов

у Приготовление стандартного раствора. IQ м'г метазииа х*ч* расг- '  
творяют зЮО мл хлороформа-. Хранят в холодильнике̂  в плотно закры
той склянке* Срок хранена 3 месяца.. у . * ."/'К;-:’-’■>'■. *:

\  . Приготовление 0,5н раствора., соляной кислотыч*£В,25^
■Г; рированной СОЛЯНОЙ КИСЛОТЫ /  4-:'^Л ,IV8.9 ^ВОДЯТ: В;.мерн

колбе до I л дистиллированной водой* Раствор можно при готовить': из - _: 
. фиксанала^Хранить в прохладном месте;•• ■ "уу-чу;yV;>yy,4

Придетсвленйё В,5н раствора едкого натра. 20г* С7Гкогб. натра 
:. растворяют"%>дистиллированной воде и. доводят до̂  I ’ л* . Рекомендуется уу 
у 'испотгьзрвать свежеггриготовлёкный раствор.:
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. . \ Отбор, пробы,; •'..■-• йд-

Ото' о р а роб w. про и з вод ит с я в : с оот вето т ви.и; р. " Правилам и • Отб о ]га }р. ■ ■■ 
->прс<5 для., анализа Ъёетиц\\ловн-OfобраннШ. пробiK j
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2,5 Описание определения 
2.5.1 Экстракция и очистка

л анализируемой пробы помещагт в делительную воронку и 
экстрагируют трижды хлороформом по 50,30,30 мл.Объединенный экстракт 
сливают через воронку с 5-7 г безводного сульфата натрия в колбу 
ротационного испарителя и отгоняют хлороформ до объема О,Т-0,2 мл.

Картофель.50 г вымытого и измельченного картофеля помещают 
в колбу с притертой пробкой и заливают к-гексаном до покрытия пробы 
и оставляют на ночь.Затем пробу экстрагируют трижды гексаном 
порциями по 20 мл. Объединенный экстракт фильтруют через воронку с 
безводным сернокислым натрием и отгоняют до объема 0 ,1 -0 ,2  мл.

Почва. 100 г воздушно-сухой почвы.просеянной через почвет.ое 
сито заливают смесью н-гексан-ацетон (1:1) до покрытия пробы. Рэство 
ритель отфильтровывают через 18-20 часов и пробу экстрагируют еще - 
трижды этой смесью. Объединенные экстракты фильтруют через воронку 
с безводным сернокислым натрием и отгоняют растворитель до объема 
0 ,1 -0 ,2  мл.

5^ологмческий„материал. 1-5 г биологического материала (пе
чень ,почкы,легкие,селезенке ,кровь,мышечная ткань) тщательно расти
рают с безводным сернокислым натрием и экстрагируют метаэин смесью 
гексан-ацетон(1:1) трижды порциями по 10 мл,оставляя при этом каждый
раз на I час периодически встряхивая. Экстракты органического раство 
рителя соединяют,сушат безводным сернокислым натрием и упаривают на' 
водяной бане до небольшого остатка. Остатку дают испариться досуха 
при комнатной темпера туре.Сухой остаток переносят из колбы в язлктел 
ную воронку .смывая его 4 раза небольшими порциями 0,5 н соляной кис-“ 
лотьЧобщий объем 5 мл) через небольшой слой ватые Нейтрализую? кис
лоту 0,5 н раствором едкого натраСпо индикаторной бумаге) и из этого 
раствора экстрагируют препарат хлороформом (3 раза по 10 мл),насы
щенным водой.Эюгракты сушат безводным сернокислым натрием,упарива
ют ва ротационном испарителе досуха.



2 .S 2 . Хроматографирование

Пробу и. стандартные растворы наносят на пластинку так, чтобы 
размер пятен не превышал 10-12 см. Центр пятна должен находился 
на расстоянии 15> т  от нижнего края пластинки, Нанесеияае проб на 
пластинку производится с помощью пипетое с оттянутым концом или 
капилляров, Стандартные растворы наносятся микропипеткой не менее 
трех /коэффициент вариации равен 4,9^/ля нижнего предела/. Пластин
ки с нанесенными пробами пометают в хроматографическую камеру,пред
ставляющую собой стеклянный сосул с притертой пробкой, либо эксика
тор, В качестве полемикой Фазы служит смесь растворителей гексан- 
ацетон /1 0 :3 /, либо хлороформ-ацетон /9 :1 / , После того как Фронт 
растворителя поднимется на 10 см пластинку вынимают из камеры и ос
тавляют на несколько \*инут на воздухе л ля полною испарения раствори 
теля. Затем обрабатывают хроматограмму в камере с помощью пульвери
затора проявляющим реактивом I /см .п .2.4.1 ♦/ сначала растворам "а11, 
пластинку подсушивают и обрабатывают раствором "б". Проявитель 2 
можно применят! при работе на пластинках с силикагелем КОК, На 
пластинках "Силуфол" метазин раствором о-толчлтм но обнеруживается* 
Перед тем как обрабатывать пластинки раствором о-толилкца пообхс- 
дшо выдерживать их 1-2 минут!’ в атмосфере хлора, затем на воздухе 
вагавляют пл 1‘стинку ло удаления избытка хлора. После гэлогенироваиия 
.пластинку обоабатчвают раствором о-толидина.

Метазин обнаруживается на пластинках в виде синих пятен на 
светлом Фоте со слелуюгими величинами #р :

Подвижная фв?: Величина ч
силикагель С илуфол

Гексан-ацетон 1и:3 и ,8 * 0,03 0,4 ♦ 0,0?
Хлороф! рм-ацетон 9:1 о ,Ьб£ 0,02 0,8 + 0,01

Количество цетаяича в пробе определяют сравнением плошадей и 
интен4явности окраски пятен пробы и стандартных растворов.
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2 .6 . Обработка результатов

Количественное определение метазина проводят путем сравнения 
измеренных площадей, а также интенсивности окраски пятен стандарта 
с размером и интенсивностью пятна пробы. Минрчалъно летестируемое 
количество на хроматографической пластинке 0,5> мкг при проявлении 
бром феноловым синим и 0,02 мкг о-то л ил ином.

7* ля олреле..ония солержняия метазина в пробе используют следу
ющую форму.лу;

9 =  ?■
а *  я

тле
n  -  солернание метазица в пробе мг/кг

J} -  количество препарата в пробе, найленное при сравнении со 
стаялартом

Я -  процент опрелеления, найденный предварительно 
а -  количество анализируемой пробы, г.

3. Требования безопасности

При опрелеленки остаточных количеств метазина необходимо соб
людать требования техники безопасности при работе с ядовитыми,, 
взрыво- и огнеопасными веществами.

Авторы

Геворкян Спартак Гарникович, Армянский филиал ВНИКГИЧТйКС-а,г.Зре-
ван ----------------- --- ---------------------------------------- -------------------------------- -
Петросян Маргарита Суреновна,Армянский филиал ЗНЮТИЧТОКС-а, 
г.Крезан,
Йакарян Аила йаваршовна, Ар:<пнс"Ий Филиал В.1 ^ИТИНТиКС-а,г.Вреван.

137



С О Д Е Р Ж А Н И Е
Dip.

Хлорсодержэщие пестициды
I* Методически© указания по определению неорона в мед©

методом газовой хроматографии * .................................. I
2. Методические указания по определению нитрохлора и 

префорана в эфирных маслах и эфирома©личном сырье
методоы газожйдкостной хроматографии....................... 8

3. Методические указания по определению ЭФ-2 в воде и
почве газожидкостной хроматографией.......................* j.4

4. Методические указания по определению хлорорганичес-
ких пестицидов в воде, продуктах питания, кормах и 
табачных изделиях хроматографией в тонком слое . . 22

5. Методические указания по определению полихлориро
ванных бифенилов в присутствии хлорорганических 
пестицидов в птице продуктах методом газовой гроыа- 
тограф ии................... ♦ ............... * * . . 45

Фосфорсодержащие пестициды
I .  Методические указания по определению остаточных ко

личеств волексона в растительном материале, почве и 
воде тонкослойной и газожидкостной хроматографией • 52

2* Методические указания по определению остаточных ко
личеств готерофоса в овощных культурах, почве и 
воздухе методами тонкослойной и газожидкостной хро
матографии ................................................................... * 61

Ъш Методические указания по определению остаточных ко
личеств дурсбона в растительном материале, почве и 
воде тонкослойной и газожидкостной хроматографией * 67

4. Методические указания по определению остаточных ко
личеств кзофооа-5 в рисе, почве и воде газожидкост
ной и тонкослойной хроматографией......................  . * 75

5* Методические указания по определению мотианитро'роса 
и £енитрооксоно в зерне и продуктах переработки 
зерна хроме то-энзимным х гаэохроматографическим ме
тодой . . .................................. ...  . , .......................* 84



Стр*
6. Уетодпческие указания по определению остаточных ко

личеств рицида "И" в рисе и воде газожидкостной
хроматографией „ ............................................................ 93

7# Методические указания по определению метилнитрофооа, 
фенитр.оокоона и п-нитрокрезола в зерне и продуктах 
переработки зерна методом хроматографии в тонком
о л о е .......................................................................................  ЮЗ

8. Энзимно-хроматографический метод определения фоо- 
фороргэшаческих пестицидов в рзотительных продуктах 
и биооубстратах....................................................................  109

Азотсодержащие пестициды
1* Производные мочевины* гуанидина, дитио- 

харбаминовой кислоты, анилиды карбоновых 
кислот, нитропроизводные, дитиокарбаыаты

I .  Методические указания по определению дуада в расти
тельном материале, почве и воде хроматографией в
тонком слое , . . ............................................................  XI8

2* Методические указания по определению остаточных ко
личеств гербицида ыалорана в почвах с различным со
держанием гумуоз методом Т С О С .............................................  1 2 4

3. Методические указания по определению остаточных ко
личеств HE-I66 в огурцах хроматографией в тонком
слое и фотометрическим методом.......................* . . 129

4. Методические указания по определению остаточных ко
личеств твиде к са в воде и почве.................................. 136

5. Методические указания по олр .делению ФДН -ди-
метил-//-(3-хлорфенил)-гуанидииа) в огурцах и воде 
методом тонкослойной хроматографии ..........................  Х3 9

6* Методические указания по определению дитэна М-45 в 
продуктах питания растительного происхождения и во
де ...................* ............................................................... 149

П. Гетероциклические соединения-
7„ Методические указания по определению базеграна в

воде, почве, зерне и растительном материале . . . .  хз£



Стр,

8 .  М етодические указани я по определению  фунгицида б ай -
лвтона методом ТСХ в п оч в е, к ор нях,зел ены х листьях, 
пл одах томатов и огурцов .  . .................................... *. . .

9 .  М етодические указани я по газож и дк остн о-хром атогра
фическому определению  бентавона в почве ч растениях

10. Методические указания по определению динвэта в се
менах подсолнечника и масле из семян подсолнечника 
опектрофотоыетричеоким методом ..................................

II* Методические указания по определению ыетазина в во
де, почве, овощах и биологическом материале методом 
хроматографии в тонком слое сорбента . . . . . . .

12. Методические указания по определению остаточных ко
личеств оимм-триазиновых гербицидов (симазинз, зт- 
резина, пропазина, прометрина, оемвронз, мезорани- 
ла, метазина, ывтопротрина) в почве газожидкоотной 
хроматографией ................................................................

13. Методические указания по определению котофора в се
менах хлопчатника методом хроывтогрзфии в тонком 
с л о е ............................................................................ ...  .

14. Методические указания по определению ронстарч (ок-
сидиазон8) в рисе методами газовой и тонкоалойной 
хроматографии ............................... . ..............................

15. Методические указания по определению тачдга рена в
воде методом тонкослойной хроматографии ...................

16 Методические указания по определению тербацила в 
эфирных маслах и эфироиасличноы сырье методом газо
жидкостной хроматографии .............................................

I? . Методические указания по определению трифорина в 
в о д е ...................................................................................

18. Методические указания по определению остаточных ко
личеств то кто (тиа банда зола) в картофеле и свекле 
тонкослойной хроматографией .........................................

19. ^итодичаские указания по определению остаточных ко
личеств фона зона в почве, воде, свекле и раститель
ны* объектах газожидкостной хроматографией . . . #

159

166

174

181

188

198

205

209

214

220

22?

234



У т ш ж р ш т
I* Методические указания по определению остаточных

количеств хлората магиия полярографическим молодой ••• 243
2. Методические указания по определению нортрода в

ьодз, черноземной почве и сахарной свекле........ .. 2v8
3* Методические указания по определению содержан» 

общей ртути в гчее, яйцах, рыбе, молочных про
дуктах, почв', .......... ............................................................. * Zjj

Бактериальные пестициды

1. Методические указания по определению микробиологи
ческих инсектицидов не прямым иммунофлюореоиентным 
методом ..................................................................................... 268

2. Методические указания пи определению вктаыицина А
в воздухе методом тонкослойной хроматографии ................ 2V6

3. Методические указания по определению полиэдров* ви
руса ядерного полиэдроаа капустной совки на расти
тельных объектах иммунофлюоресдентньш методом ............  260

Дополнения
1. Хроматографическое определение микроколичеотв

пропанида, линурона, монолинурона и их метаболи
тов в воде, почве и растительном материале 289

2. Методические указания по определению актеллика
растительной продукции, почве и воде ..............................296

МУ 2082-79

http://files.stroyinf.ru/Index2/1/4293741/4293741435.htm

