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УТВЕРЖДЕНО
МИНИСТЕРСТВОМ ЗДРАВООХРАНЕНИИ

Q С С р
"2781 июля 1991 г.J* 6094-91

Ш Т О д а Ч Е С Й Ш  УКАЗАНИЯ 
ПО ГАЗОХРОМАТОГРАФИЧЕСКОШГ ОПРЕДЕЛЕНИЮ 

ОСТАТОЧНЫХ КОЛИЧЕСТВ ЗТАМОНА В СТОЛОВОЙ 

И САХАРНОЙ СВЕКЛЕ* ЗЕЛЕНОЙ МАССЕ РАСТЕНИЙ 

И ПОЧВЕ

1 *Краткая характеристика препарата

Этамон - новый отечественный препарат» рекомендуемый в качестве 
регулятора роста растений свеклы* картофеля „сои* гороха. Действую­

ще о начало препарата даметилфосфорнокнслый диметил бис (оксивтше)

а ш ю н ж й

CHj \  У  CHgCHgOH 

СEj /  \  CHgCHgOH
(СНзО)2рГ

^  о
C8H22N0 6P
М.м. 259,2

L J  L
Этамон - в чистом виде бесцветная жидкость «Очень хорошо растворяется в

воде. Нерастворим в неполярных растворителях» плохо растворим в

полярных.

Препарат малотоксичный *ЛД50для -белых мышей 2000 мг/кг. Временные 

МДУ о та казна в сельскохозяйственных культурах 0,2 мг/кг.

Применяется для предвсходовой обработки семян в качестве стимулято­

ра проростков и корневой системы. Нормы расхода 5-10 г/т семян.

2. Методика хроматографического определения етамона в свекле

2.1.Основные положения

2.1.1 .Принцип метода
Метод основан на извлечении атамона из анализируемой свеклы под- 

кисленным этиловым спиртом* этерификации образовавшегося даме та­

лового эфира фосфорной кислоты диазобутаном» очистке экстракта»

- w J. 9  О ддошнна,К .Ф .Новикова *ВНИИХОЗР: г -Москва
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перераспределением образовавшегося бутилового эфира д ш е т я ф о с -  

форной кислоты в гексан и определении П Х  с тврмошнным детектором.

2.1 2* Метрологическая характеристика метода

Метрологическая даратеристшса метода представлена в таблице 1.

2.1.3- Избирательность метода

Метод селективен9 прочие ФОН определению не мешают.

2.2 Реактивы и растворы

н-Гексан»хч, ТУ 6-09-3375-78.

Этиловый спирт, ректификат, ГОСТ 5962-67, и подкисленный 

(3 кап.конц, НС1 на 150 мл этилового спирта).

Диэтиловый ефир,хч ГОСТ 6265-74.

Мочевина»хч, ГОСТ 6691-77.

Соляная кислота,осч,ГОСТ 3118-77» концентрированная и 0,1 н.

Вутшгамин солянокислый » хч.

Нитрит натрия» хч, ГОСТ 9285-78.

Гидроксид калия, чда, ГОСТ 9285-78.

Серная кислота*, осч, ГОСТ 14262-78.

Гидроксид натрия » очищ. ГОСТ 11078-78.

Хлорид натрия, чда» ГОСТ 4233-77.

Диазобутан в дивтиповом эфире.

Получение диазобутана. Растворяют 16,4 г солянокислого Рутилами- 

на и 30г мочевины в 40 мл дистиллированной воды и кипятят с обратным хо­

лодильником в течение 10 час. После охлаждения добавляют в раствор
о

11,1 г нитрита натрия. Реакционную массу охлаждают до -10 С.

при помощи бани» содержащей лед с NaCI, и медленно» 

при постоянном перемешивании» добавляют 60 г льда и 11г концентриро­

ванной серной кислоты. Полученные кристаллы нитрозобутилмочевины отфиль­

тровывают на воронке Бюхнера» остаток на фильтре промывают ледяной дас-
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тпдировавной водой „ а затем сушат на воздухе. Нщ?розоиутшсшчевйну 

хранят в жододаяьшак© в тонной склянке.

В коническую колбу вместимостью 250 мл помещают 15 мл осажденного 
40 %-ного раствора КОН ж 50 дел диатжлового ефщра.Смесь охлаждают на 

ледяной бане, содержащей смесь льда ж NaCl, до 5°С ж добавляют не­

большими порциями 3 I Нитрозобу т ш о ч е в ш н ы .  Реакционную массу в тече­

ние 30 мин периодически встряхивают , не допуская повышения температуры 

выше 5°С,Зфжрвмй раствор полученного дата зобу тана сливают в сужуш пло­

скодонную колбу вместимостью 250 ш и  Оставшуюся в колбе щелочь дванды 

щюмнвази? при непрерывном встряхивании в течение 2-х - 3-л мин даетж- 

ловим афирсм, порциями ш  50 ил а ефжрные растворы такие переносят в 

колбу с диазобутаном. Раствор даазобутана хранят в склянке с притер­

той пробкой в морозильной камере. Срок хранения не более 3-х дней.

Сульфат натрияр чда „ГОСТ 4Т66-76* безводный.

Хроматон N-AW-MCS (0,250-0*315 мм) с 15% Reoplex 400.

Жидкая фаза поладивтжлрлихсоль сукцин (ПДЭГС) ,ТУ 6-11-15-68.

Хроматон N-AW-HMDS (0,125-0,160 мм).

Азот газообразный из баллона с редуктором,ГОСТ 9293-74-

Водород из баллона с редуктором, ГОСТ 3022-80,или получаемый из 

генератора водорода.

Воздух из баллона с редактором, ГОСТ 9-010-80, шла нагнетаемый ком­

прессором.

Стандартный раствор етамона в этиловом спирте с содержанием 100 

мкг/мл (раствор 1), 6 мкг/мл (раствор 2) и 1 мкг/мл (раствор 3) и 0,1 

мкг/мл (раствор 4).

Стандартны© растворы етамона стабильны при хранении в холодильнике

в течение 3-х месяцев.
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2.3* Приборы,аппаратура и посуда

Хроматограф Цвет 500 М с термоионным детектором ш  аналогичный. 

Стеклянные колонки длиной 1 м 9 внутренним диаметром 3 мм 

Механический встряжжвателъ, ТУ 64~1~1081-73 или аналогичный 

Ротационный вакуумный испаритель ,ЙР~1М, ТУ 25-11-917-76 или 

аналогичный с набором колб.

Делительные воронки,ГОСТ 25336-82„на 100 мл

Колбы плоскодонный,ГОСТ 25336-82, вместимостью 500 ж 250 ш п

Колбы мерные, ГОСТ 1770-74,вместимостью 100 мл.

Пипетки * ГОСТ 20292-74,на 10 и 1 мл с делениями.

Цилиндры мерные, ГОСТ 1770-74 Е,вместимостью 100 мл.

Микрошприц на 10 мкл.

Стеляшше пористый фильтр,ГОСТ 25336-82 , пор 100.

Градуированные пробирки с пробками на шлифах, ГОСТ 1770-74, 

вместимостью 10 мл.

2.4. Подготовка к определению

Приготовление насадки для хроматографической колонки 

В круглодонную колонку вместимостью 500 шг помещают 1 г ПДЭГС, 

растворяют жидкую фазу в 200 мл хлороформа.

В полученный раствор при нпрерывном плавном помешивании постепенно 

высыпают 49 г хроматона N -AW-HMDS (0,125-0,160мм)

По объёму раствора должно быть не меньше чем в два раза больше насыпно­

го объема сорбента. С помощью ротационного вакуумного испарителя, при 

слабом нагревании водяной бани удаляют растворитель. После того, как 

носитель при вращении колбы начинает легко осыпаться со стенок колбы,

его переносят в фарфоровую чашечку и выдерживают в сушильном шкафу при 
о

температуре 60-70 С в течение одного часа. После охлаждения в 

эксикаторе носитель пересылают в темную склянку с плотной пробкой.

65



Хроматографическую колонку заполняют ш>дготошшеной или. готовой 

насадкой с подсоединением слабого вакууме. Достаточная плотность набивки 
обо опочиваете т равддамврщой загрузкой ж непрерывным постукиванием по ко­
лонке .Колонку кондацнонируют при скорости г а за—но шаге ля 35 шг/мин в ре­
жиме програмировавия Температуры от 50 до 190°С со скоростью нагре­

ва 2°С/м ь ш 9 а затем в изометрическом режиме щ ж  200°С в течение 

6-8 час без подсоединения колонки к детектору. Общую подготовку прибо­

ра проводят согласно инструкщш.
2.5■ Отбор проб

Отбор проб свеклы для анализа проводят в соответствии с пУнифшдиро- 

ванными правилами отбора проб сельскохозяйственной продукции» продуктов 

питания ж объектов окружающей среда для определения мшероколичеств пес­

тицидов11 ,утвержденными Минздравом ССОР 21.08.1979 $ 2051-79.

2.6. Подготовка проб к анализу

Образцы, свеклы мони?р затем трут на крупной терке. Для анализа отби­

рают пробы массой 20 г. Листья мелко режут.

2 -7. Прова дение определения

Свекла „ листья свеклыР почва.-.Навеску пробы (20г) помещают в плоско­

донную колбу вместимостью 500мл? заливают 50 мл подкисленного этилового 

спирта и экстрагируют этамон с помощью механического встряхивания колбы 

в течение 20 ш .  Экстракт декантируют в круглодонную колбу вместимостью 

250 мл.Экстракцию повторяют еще два раза тем же количеством растворите­

л я . Объединенный экстракт концентрируют с помощью ротационного вакуумного 

испарителя до объема 0,5-1 мл. К остатку в колбе добавляют 30-40 мл диа­

зобутана и проводят бутшгжроваыие в течение 10 мцн при периодическом по­

качивании колбы.Содержимое колбы количественно, при помощи гексана, пе­

реносят в воронку на 100мл и трижды промывают реакционную массу 0,1н НС1, 

порциями по 15 мл. Водную фазу отбрасывают,а органическую фазу переносят 

в грушевидную колбу вместимостью 100 мд и концентрируют с помощью рота-
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Иконного вакуумного испарителя до объема 2-3 ш ь

Остаток количественно , с помощью гексана переносят в градуированную про- 
бирку, вместимостью 10 ter и доводят раствор гексаном точно до 10 мл. 
Пробирку закрывают пробкой на шлиф© ж ©е содержимое аккуратно 
перемешивают* В хроматограф вводят 2-5 мкл полученного раствора.

Условия хроматографирования

1 колонка П колонка
Насадка колонки

15Х Реоплекса 400 2% ПДЭГС на хрома-
на хроматоне тоне
N-AW-DMCS N - A M M D S (
(0,250-0,315мм) (0Р125-0в160мм)

Длина и внутренний 
диаметр 1 м х 3 « 1м х 3 мм
Скорость пока газа-носителя 
азота т шх/мин 35 26
Скорость потока водорода, 
мл/мин 20-22 20-22
Скорость потока воздуха, 
мл/мин 400 400
Температура термостата колон­
ки,град.С 160 140
Температура испарителя, град.С 180 150
Температура детектора,град.С 250 250
Рабочая шкала электрометра,А 3,2x10“10 3, >2x10 10
Скорость протяжки ленты самописца
ым/час 240x10 240x10
Объем вводимой пробы,мкл 2-5 2-5
Время удерживания бутилового 
эфира диметилфосфата 3 мин 45 с 1 «\тан. 40с
Линейный диапазон определения, нг 0,2-12 1-60

Количественное определение проводят методом соотношения со стандар­
тами этамона, бутилирование которых проводят одновременно с^рабочей 
пробой в одинаковых условиях с последующим проведением всех операций 

что и с рабочей пробой.
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2 .8. Обработка результатов анализа

Содержание етамона в аналшзщжруемой пробе (X) мг/кг в ы ч ш с м*язот тю
('^ъг'ч'гчавчг что'аг-'х*****

Сет .Нлр . V
X* _____________

Нот Л а  . A мг/кг „ где

Сет- количество стандарта „введенного в хроматографрнг

Ннр- высота пика рабочей пробы»мм;

Нет- высота хвдка стандарта» мм;
7 - общий объем раствора» мл;

Va - объем аликвоты, вводимой в хроматограф™ ш и к  

А ~ навеска анализируемого образца в г,

3- Требования безопасности

При работе соблюдать требования безопасности» принятые для работы с 

легковосшхаменяющнмися щздкостями ж пестицидами. Особо© внимание обра­

тить на работу с диазометаном и диатжловым эфиром.
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Метрологическая характеристика метода

О Б Ъ Е К Т

Предел
обнаружения

Предел 
определе­
ния мг/кг

Диапазон 
измеряемых 
концентра­
ций м г/кг

Среднее 
значение 
определен, 
С п~15»%

Стандарт­
ное откло­
нение 3 
пИ 5 -15

Довери- 
тельдай интер­
вал среднего 
определения

Размах 
варьирова­
ния X 

R

С В Е К Л А 0,2 0,02 о о ГО 
; 

ГО 81 ,5 6*4 81,5*7,9 75*0-91*5

ЛИСТЬЯ СВЕКЛЫ 0,2 0,02 о 0 го 1 _А То 81 ,7 5 ,8 81 ,7 -7 ,2 73в1“91*4

П О Ч В А 0,2 0,02 0,02-1,2 91,6 7*7 91 ,6 -9 ,5 80,2-100*0

Метрологическая оценка метода проводилась на основной колонке с 15Х Реодлекса

МУ 6094-91
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