
ГОСКОМИССЯЯ ПО ШШ1ЕСШМ СРЕДСТВ!! БОРЬБЫ С ВРЕДИЕЯЯЖ 

БОЛЕ9ИЯШ РЮТНй! 1 СОРНШШ1 ПР1 ШШСЕШ08Е СССР

МЕТОДИЧЕСКИЕ ПШАНШ 

ПО ОПРЕДЕЛЕНИЮ ИИКРОКОЛИЧЕСТВ ПЕСТИЦИДОВ

В ПРОДУКТАХ ШТАНИН8 КОРМЯ И ВНЕШНЕЙ СРЕДЕ

ЧАСТЬ Ш - в

Москва -  I9B4-

мода кружево

http://www.kruzhevo-len.ru/kruzhevnye-aksessuary.html


Настоящие методические указания предназначены для санитарно- 
эпидемиологических станций и научно - исследовательских учреждений 
Минздрава СССР» а также ветеринарных» агрохимических» контрольно- 
токсикологических лабораторий Минсельхоза СССР и лабораторий дру­
гих Министерств и ведомств, занимающихся анализом остаточных ко­
личеств пестицидов и биопрепаратов в продукт' х питания, кормах и 
внешней среде.

Срок действия временных методических укшйшй устанавливается 
чо утверждения гигиенических регламентов.

Методические указания апробированы и рекомендованы в качестве 
эфициальных группой экспертов при Го скомиссии по химическим сред­
ствам борьбы с вредителями» болезнями растений и сорняками при МСХ
:сср.

Методические указания согласованы и одобрены отделом перспек­
тивного планирования санэпидслужбы ИМПиТМ им. Марциновского Е.И.
1 лабораторным советом при Главном санитарно-эпидемиологическом управ- 
тении Минздрава СССР.

РЕДАКЦИОННАЯ КОЛЛЕГИЯ :

Л.Г. Александрова, Д.В. Гиренко, А.А.Калинина (секретарь)* 
М.А. Кдисенко (председатель)* Г.И. Короткова» Г.А. Хбхоль- 
кова ( зам. председателя), В.Е. Кривенчук.



Кб.
"УТВЕРЖДАЙ"

Заместитель Главного Государственного
ошштарного врача СССР

А„И.ЗАЙЧЕНКО 
я 12 3 пт 1583 г .

ВРЕМЕННЫЕ МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ 
по хроматографическому измерь.^а концентраций 

в воздухе рабочей зоны
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Сушде&о ( днцикдмн, действующее начало N-(3Р5-дихюр» 
фени£)-1»2-динетилциыопропан-1,2-днк&рбоксикид) - белое крио-» 
т&имчеекое веществ© © температурой плавления Х66°Св Трудно раст­
ворам в водее растворим -В большинстве органических растворителем 
таких,, как вдетон* ксилол,, дивтиловмй $фйрвгексан* Стабилен к свету, 
теше ратуре^ злато® Выпускается в виде 50% смачивающегося порошка* 
Летучесть при 20°С 0в003 мг/tf®. При применении монет находиться 
® заде а®ро воля о

I .  Характера атака метода

I® Определение основано на хроматографировании су ми лекса 
в тонком слое сорбента с последующим обнаружением зоны жо™
каливадии пестицида о помощью аммиаката серебра после ¥§-облуче­
ния' иди по реакции азосочетания.

2. Отбор проб проводится о концентрированием (бумажный
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фильтр "онняя лента", фильтр *А#А-ХА" ) .
3. Предел измерения в анализируемом ойъвт пробы-0,2-1 мкг.
4» Предел измерения (расчетный) в воздухг-0,04 •$> 0,2 мг/м  ̂

при отборе 3 л воздуха,
5, Диапазон измеряемых концентрацийt-0,04-2,0 мг/й  ̂ (реагент

аммиакат серебра), 0,2-2,0 мг/м  ̂ ,( реакция аэосочетания).
6, Определению не мешают Х0П,§0П.
7, Граница суммарной погрешности измерения-» 18,5 $.
8, Предельно допустимая концентрация в воздухе рабочей зоны 

ориентировочно I мг/м .

П, Реактивы, раетаоры, мате риалы

Сумилеао, 50$ ошчивашидойоя порошок
Ацетон, хч, ГОСТ 2603-79 
Гексан,ч„ ТУ 6-09-3375-78 
Диэтиловый офир,хч, ГОСТ 6262-79 
Хлороформ,чда,ГОСТ 20015-74
Кислота соляная, хч,ГОСТ 3118-77, ОДн .раствор в I н.раствор
Кислота оерная,хч,ГОСТ 4204-77, 251 раствор
Калий едкий, еда, ГОСТ 9286-78, 30$ раствор в 50$ этаноле
Натрий азотиотокисяый„хч,ГОСТ 5157-74 
1-йафтол,ч;а,Г0СТ 5835-79 
1-Нафтиламнн,чда,Г0СТ 8827-74
U -(1-нафтнл)-этилендиамин дигвдрохдорыд,ч, ТУ 6-09-2544-72 

Кислота азотная,хч, ГОСТ 4461-77
Силикагель марки КСК или КОС, размер частиц 100 м&..,для пра- 

готовлешя сорбционной массы. Испытание силикагеля: 3-5 г силикаге­
ля промывает 5-10 мл диетамвого эфира, эфир упаривают’ д® 0,2= 
0,5 мл в наносят на жроматографическиш пластинку, Далее хромато­
графируют так,как описано для пестицида. Зфнрнна экстракт не дод- 
нея содержать веществ,проявляющихся на хроматограша аналогично 
сушдевсу. Боли силикагель оодершт нрим®ов,мещашвде определены®, 
его следует очистить. Для этого заливает его да 18-20 ч соляной
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кислотой ( 1 :1 ) ,промывает водой я кяпятят о разведенной азотной 

кислотой ( 111) 9 течение 2-3 ч а Прсыызеш? горячей водопроводной0 
а ватам дистиллированной водой д© нейтральной реакции промывных 
вод ( проба лакмусовой бумажкой млн метилоранжем) ш  д@ удаланш 
в промывных водах следов хлоридов ( проба азотнокислый ©©ребром), 
Силикагель после промывки ©ушат,периодически помешивая в шкафу 

при температуре 130° в течение б ч0 дробят н просеивают через 
омто 100 мк; или капроновую ткань» Хранят в склянке о притертой 
пробкой»

Гипс шш кальций сернокислый,безводный»%чвГОСТ 32X0-77 
Этанол, хч, ГОСТ 18300-72, 50% раствор 
Фильтры аэрозольные АФА-ХА-Х8 или АфА-ХА-20 
Фильтры бумажные»беззольные9™ття  лента®, TF 6-09-Х678-77 
Подвижная фаза: смесь гексан-хлороформ (1 :3 ) или гежсан«аце~

тон ( 3 sX)»
Проявляющей реактив №  I-  аммиакат серебра* 0,5 г азотнокис­

лого серебра растворяют в 5 мл дистиллированной зоды.Приб&алягт 
5 мд аммиака ( плотность 0,9 г/см ) и доводят объем смеем до 100 
мд ацетоном» Раствор хранят на холоде* Срок хранения до 5 дней®

Реактивы для проведения реакции азосочетания г 
В  2 -  раствор азотистокислого натрия * К 45 т  воды прилива­

ют 5 мл концл соляной кислоты и растворяют в смеси I г азотастокмс- 
лого натрия* Применяют овежеприготовленным»

Ш  3 - раствор X-нафтола» 2,8 г ед&огфадмя растворяют в
50 мл воды и прибавляют ОД г 1-нафтола» Применяют раствор свеже­
приготовленным .

Н  » раствор X-нафтил ада на * X г Х-иафталадана растворя­
ют в 50 мл гцетона* Перед опрыскиванием смешивают о 1н»р&отв©ром 
соляной кислоты в соотношении ХгХ»

$ 5 - раствор М-(Х-нафтил)-9Тилендиамин дигвдрохлорида»
2% раствор W-(X-нафтил)-этил с иди амин ди гидрохлорида перед оп­
рыскиванием смешивают о X н» сошно Я кислотой э соотношении 1 :1 , 

Аммиак водный,чдаДОСТ 3760-79
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Стандартный раствор сумилыюа в диэтиловом эфире концентра™ 
ним 100 т г /т  готовят,при отсутствии химически чистого вемеот- 
за, яэ 50% смачивающегося порошка растворением 20 мг его в 
100 мл ефира.Фильтру ют• Растворы устойчивы в течение месяца при 
хранении на холоду•

Ш.Приборы и посуда

Аспирационное устройство 
Фильтродеркателм
Испаритель ротационный марки ИР-IM, с набором колб»

ТУ 2811*917-74
Колбы грушевидные для отгонки растворителя, ГОСТ 13394-72
Колбы мерные,цилиндры, ГОСТ 1770-74
Пипетки,микропипетки, ГОСТ 20292-74
Стаканы химические емкостью 50-100 млв ГОСТ 13394-72
Стеклянные капилляры для нанесения проб на плаотинку
Хроматографическая камера
Камера для обработки хроматограмм
Пульверизаторы стеклянные
Пластинки для хроматографии "Силуфол", размером 150x150 мм 
Встряхиватель ( Шутель -аппарат или др„)
Приготовление пластинок с тонким слоем силикагеля. 35 г си­

ликагеля смешивают с 2 г гипса,растирают в фарфоровой ступке,
приливают небольшими порциями 90 мл дистиллированной воды. Полу­
ченную однородную массу наносят тонким слоем на 10 пластинок раз­
мером 9 х 12 см. Сушат при комнатной температуре 8 -10 ч. Хранят 
в эксикаторе.

Кварцевая лампа - источник УФ-света типа 0KH-II, 0-139 и др*

1У. Условия отбора проб воздуха

5 л исследуемого воздуха со скоростью 5 л/мин протягивают 
через фильтр АФА-ХА или бумажный ’ синяя дейта*.Пробы можно хра­
нить на холод® в течение недели.
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7«Условия анализа ■

Фильтр извлекают из фильтродержателя^помещают в химический 
стакан или бутылочку с крышкой, заливают б мл эфира ш оставляют на 
30 мин или встряхивают 15 шн® Экстракт сливают в колбу прибора 
для отгонки растворителей* Сада приливают промывные порции эфира, 
которые получают встряхивая дважды фильтр о 5 мл эфира в  течение 
I шнуты* Фильтр тщательно отжимают* Отгоняют растворитель до объе­
ма раствора 0,24),3 ши Наносят на хроматографическую пластинку н ш  

линию старта, посередине» Слева ш  оправа от пробы наносят стандарт­
ные растворы еугадекса,содержащие от 0,2 до 10 мкг пестицида в за­
висимости от предполагаемого содержания его в пробе воздуха и от 
применяемого проявляющего реагента* Пластинку помещают в- хромате- 
графическую кодеру,куда, предварительно наливают подвижную фазу*
Край пластинки должен быть погружен в растворитель не более, чем 
на 0,5 ом* Элюируют хроматограмму на высоту 10 ом» Затем пластин- 
щ  вынимают ив кодеры и подеушвшт на г-эадухе в вытяжном шкафу 
до удаления следов растворителей» Далее обрабатывают одним мш про­
являющих реагенто®»

Если используют для сдали за хроматогрефичеокие пластидам 
ауф©л", то для проявления воны Локализации оумилекоа можно приме­
нить реактив I  L  Для этого плаотинку помещают под удьтрафнб1т©вуш 
лампу на расстоянии 10-12 ом на 5 мши Затем опрыокивают проявляв 
тш  реактивом № Г и после удаления следов аммиака снова помещают 
под J f -свет» ’ Через 0,5-1 тш  проявляются черно-коричневые пятна 
сунилекоа» Минимально определяемое количество пестицида 0,2 в .

Для проведения реакции азооочетання проводят щелочной гидро­
лиз «Для этого тшйттт  обрабатывают 30% раствором едкого калия в 
ш 50% этаноле s о сто рошо увлажняя поверхность, и помещают на 20 мин 

в сушильный т щ  при температуре Х50°Св Охлапенкые пхаотинхн №
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рыокивалт реактивом 4 2, г. через 1-2 мин реактивом 4 3 или М ,

иди 4 5• При этом в зоне локализации сумидекса проявляется окра­

шенное пятно сиреневого ( 4 5,̂ rc-r.ej: обчпгут-?члч0,5 мкг), оранжево- 

желтого (4 Э,пгп дол об напрения I мкг)/ темнорозового (4 пге долг

обнаружения I мкг) цвета.

Если используют для анализа пл ас танки со сдоем силикагеля КСК, 
то сумилекс проявляют реактивом 4 I (порядок применения такой же, 
как для даСилуфола” ) или с помощью реакции азосочетания после киодот- 
ного пиролиза. Для этого пластинки обрабатывают 25# раствором сер­
ной кислоты и помещают в сушильный шкаф на 20 мин. Через 20 мин после 
охлаждения на воздухе обрабатывают реактивом 4 2 , Через 1-2 мин 
одним из реактивов 44 3, 4, 5. Тотчас проявляется пятноеокрашенное 
в желто-оранжевый цвет (43), темнорозовый (44) и сиреневый (45) цвет. 
Минимально определяемое количество сумилекса I мкг*

Величина 0 ,4 -0 ,6 . Экстрактивные вещества фильтров не про­
являются иди имеют другую величину , определению пестицида не

мешают* Окраска пятен устойчива несколько дней*

Из пятен на хроматограммах стандартов выбирают пятно сумидекса 
близкое по окраске и площади соответствующему пятну на хроматограм­
ме пробы. Измеряют о помощью прозрачной шла промасленной миллимет­

ровой бумаги площади этих пятен*
rt

Концентрацию сумидекса ( X ) в мг/м в воздухе вычисляют по

Ф°Р“У*е: G- . S n p
X

S e r V z o '
где;

G--количество препарата на хроматограмме стандарта, мкг;
Snp- площадь пятна пробы, мм̂ -
SCT- площадь пятна на хроматограмме о тавд ар та ,и /
^20“ объем воздуха,отобранный для анализа и приведенный к стандартным 

условиям, л.

Количественную оценку можно провести с помощью денситометра
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WEIAH-I70®e Д м  анализа ж^штотртш0общбтвтыж реактивов I  X, 
ншхользуот светофильтр § I ( фиолетовый), скорость каретки 69 т  
ш т п § кимографа 30 т /т ш, Грздушровочнуш тпшу otjюят в ®нт©р- 
в ш  концентраций оумидекеа 0,25-10 ш г. Измеряют на эдектрофо- 
реграммал площади пиков ( или вырезаат я взвешивают на аналитк- . 
ческих веоах)»ооответс?вувщие определенным концентрациям в ©тро­
ят градуировочный график зависимости "Площадь-концентрация*  ̂
концентрация) * Концентрации сушжекоа на хроматограмме пробы оа-
ределяют по градуировочному графику после определения площади
ткк^
С . ) ш ш  на олектрофореграмм© пробыв

Концентрации в воздухе вычисляют по форцуле;

I А

%.о
. где:

X- концентрация оу индекса, йг/ м3^
А  - к о н ц е н т р а ц и я  с у м и л е к о а , н а й д е н н а я  п о  г р а д у и р о в о ч н о е  rpŝ my; 
мег ;
^ 0- йб%%т во здужа, отобранный дда анашза и приведении! к стан­
дартным условиям,, io

Flo Требования безопасности

Соблюдать т® необходимые требования безопасности ирш работа
в хшммчеекшж лабораторная!®

У11% Равработшш*

ЛлеЕоавдрош Лвдотша Георгаеада9Ввдш@®@. Ирина Гурьшта/ fe® - 
ак т  НИ г^гтешм труда и прёшзабшшшшй* г*&@в)
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