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Настоящие методические указания предназначены для

санитарно-эпидемиологических станций и научно-и сследова
те л ьск и х  учреждений Минздрава СССР,а также ветеринарны х,агро
хим ических, контрольно-токсикологических лабораторий Мин
с е л ь х о з а  СССР и лаборатория других Министерств и ведо м ств, 
занимающихся анализом остаточных количеств пестицидов и био
препаратов в продуктах питания,корках и внешней среде*

Срок действия временных методических указаний у стан ав
л и вается  до утверждения гигиенических регламентов*

Методические указания апробированы и рекомендованы в  
к а ч е с т в е  официальных группой экспертов при Госкомиссяи по 
химическим средствам  борьбы с вредителями,болезнями рас
тений и сорняками при МСХ СССР*(Председатель группы э к с 
пертов -  М .Л.Клисенко)*

Методические указания согласованы  и одобрены отделом 
перспективного планирования саяэпкдслу*бн ИНПиТМ им.Мар- 
ш ш овского Е*И. и лабораторным советом  при Главней санитар
но-эпидемиологическом управления Минздрав». СССР*
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"УТВЕРЖДАЮ"

Заместитель Главного Государственного 

санитарного врача СССР 

А„И.Зайченко

* 20  "  октября 1 9 8 1 г . ffi 2463--8I

ВРЕМЕННЫЕ МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ 

ПО 0ПРЬДО1ЕНИЮ ГЕРШШНУТИРАТА МЕТОДАМИ ГАЗОЖИДКОСТНОЙ И 

ТОНКОСЛОЙНОЙ ХРОМАТОГРАФИЙ В ПОЧВЕ, ВОДЕ .КОРНЕПЛОДАХ И 

ЛИСТЬЯХ САХАРНОЙ свеклы

I .К р а тк а я  характеристика препарата.

Геранилбутират; гераниловый эфир масляной кислоты; 3,7-диметил- 

- СЕ)-2,б—октадио нол-1-бутаноат:

CH3-C=Cii-CH2 -Cl 12-С=СН-СН2-0-С-СН 2-СН2-СП3 ; C ^H g .O g j M .iJ.2 2 4 ,3 ;
с н3 £ н3 О

бесц ветн ая м аслянистая жидкость с г,веточным запахом; температура 

кипения Х 4 2 -1 4 3 °С /1 3  мм р т .с т .п о к а з а т е л ь  преломления f l ^ W , 4 5 6 0  

удельный в е с  0 ,9 0 0 6 ;  температура вспышки ±1С°С;растворим в орга

нических раствори телях -  м етиленхлориде,гексане,спирте,хлороформ е 

кси лоле,толуоле,ац етон е,н ер аствор и м  в во де;стаби лен  при хранении 

в герм етически закрытой таре при 4 -Ю °С .

Препарат не фитотоксичен и малотоксичен для теплокровных живот 

ных: ЯД50 при opsoibHOM введении для белых мышей 3 9 0 0 -4 4 0 0  м г/к г*  

Рекомендуется и спользовать в к а ч естве  полового аттр актан та  

для борьбы с  жуком щелкуном степным.



- 1 9 6 -

2 . Методика,определения геранилбутирата методами газожидкостной и 

тонкослойной хроматографии в почве, воде, корнеплодах и листьях 

сахарной свеклы.

2 . 1 . Основные положения.

2 . 1 . 1 .Принцип метода.

Метод основан на извлечении геранилбутирата органическим 

растворителем ,очистке экстр актов методом препаративной хромато

графии н а кремневой кислоте ^количественном определении методом 

газожидкостной хроматографии с  пламенно-ионизационным детектором 

на неподвижных фазах $ Е -3 0  и Х Е -60.

2 Л . 2 . Метрологическая характеристика методов ГЖХ и ТСХ. 

Диапазон определяемых концентраций 0 ,0 0 1  -  1 ,0  м г /к г .

Пределы обнаружения 0 ,0 0 4  мкг (ГЖХ) и 1 ,0  мкр (ТСХ).

Пределы обнаружения в почве 0 ,0 4  м г/к г (ГЖХ) $ 0 ,0 2  м г/к г  (ТСХ);

в воде 0 ,0 0 1  м г/л (ГЖХ и ТСХ); 

в корнеплодах свеклы 0 ,0 2  м г/к г  (ГЖХ) и 

0 ,0 4  м г/к г(Т С Х );

в листьях свеклы 0 ,2 5  м г/к г (ГЖХ и ТСХ). 

Средние значения определения,стандартные отклонения,доверительные 

интервалы приведены в таблице 1 .

2 . 1 . 3 . Избирательное" ь метода в присутствии 

пестицидов,близких по химическому 

строению и области применения.

Определению геранилбутирата не мешают фосфорорганические пести

циды ( м етаф ос,рогор,м етатион,цианокс,ф озалон,элсан),обы чно при

меняемые для борьбы с  щелкунами.
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2 . 2 . Реактивы и материалы*

Н -гек са н ,ч .,Т У  -6 -0 9 -3 3 7 5 -7 8 .

Хлористый мвтилвн,ч* ,Т У -6~09-3716-74 .

Диэтиловый эфир , медицинский.

Этиленгликольt4 . fГОСТ 10164-75 .

Фосфорно-молибденовая кислота,хч,МРТУ 6 -0 9 -4 7 9 0 -6 7 ,

Иод кристаллический,-ч.ГОСТ 4159-79.

Неподвижные ’фазы для ПК S E -3 0  или ХЕ-60.

Хроматон N-hVI-DMCS ( 0 ,1 6 - 0 ,20мм) или N-AW-HMDC (0 ,1 6 -0 ,2 0 м м ), 

Сульфат магния ,х ч # ГОСТ 4523-77.

Кислота кремневая водная,ГОСТ 4 2 1 4 -7 8 .

Окись магния , ГОСТ 452 6 -7 5 .

Азот газообразный.

Водород газообразный.

Стандартные растворы геранидбутирата в гексане различных 

концентраций (1 ,5 ,1 0 ,1 0 0 * 1 0 0 0  м кг/м л).

2 . 3 . Приборы, аппаратура н посуда.

Хроматограф серии "Ц вет*, снабжённый пламенно-ионизационным 

детектором.

Ротационный вакуумный испаритель любого типа.

Водоструйный насос.

Аппарат для встряхивания колб с пробами любого типа.

Колбы конические на 250 ш ,Г0С Т 1 0 3 9 4-72 ,

Колбы круглодонные на 600 ,2 5 0  100 и 50 мд,Г0СТ 10394-72*

Воронка делительная на 1 ,5 -2  л f РОСТ 8 6 1 3 -7 5 ,

Вороши химические9Г0СТ 8613-64.
Ш аетки на 1 -1 0  т ,Г 0 С Т  20292-74  

МикропипаТки на 0 ,1 - 0 ,2  мл,ГОСТ 177 0 -7 4 .
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Стеклянные пластины для ТСХ размером 0x16 см*

Пульверизатор стеклянный любого типа*

Сосуды ддя ТСХ объемом не менее 1л с крышками.

Сосуды для препаративной хроматографии ( кристаллизаторы с крышками) 

Эксикатор для обработки пластин парами иода.

Стеклянные колонки для хроматографа длиной 2м,

Мшфсшприц емкостью 10 мкл,МШ ТУ 5Б 2 ,8 3 3 .0 2 4 .

2 . 4 . Отбор проб и подготовка к определению,

2 * 4 . 1 . Отбор проб.

Отбор проб производят в соответствии с  унифицированными правилами 

отбора сельскохозяйственной продукцииtпищевых продуктов и объектов 

окружающей среды,утверэдённых заместителем Главного Государствен

ного санитарного врача СССР 2 1 .8 .1 9 7 9 ,V 2051-79.

Для анализа используют средние пробы ; измельчённой и просевной 

почвы массой 50г,воды  -  объемом I л,измельчённых корнеплодов са 

харной свеклы -  массой 5 0 г , измельчённых листьев -  массой Ю г.

2 . 4 . 2 . Приготовление пластин для анализа методом ТСХ;

I  г  окиси магния (размер зерна 0,10 мм) смешивают с 0,1 г  гипса, 

добавляют 3 ,7  мл дистиллированной воды,полученную смесь равномерно 

наносят на стеклянную пластину размером 8x16 см.После испарения 

воды пластину ввдерживают 30 минут при 120°С.

2 . 5 . Про ведение определения.

2 , 5 . 1 . Экстракция, очистка экстр акта.

Почва. Пробу почвы массой 50 г  трижды экстрагируют при встряхива

нии хлористым метиленом ( или диэтило вым эфиром) порциями по 8 0 , 

5 0 ,5 0  мл в течение 4 0 ,1 0  и б минут соответственно,Объединённый 

экстракт сушат безводным сульфатом магния,добавляют 0,1 мл этилен

гликоля и упаривают на ротационном вакуумном испарителе (температур
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бани на выше 2 5 °С ) до 1 - 2  м л.О статок  количественно переносят на 

пластину с  незакреплённым слоем кремневой кислоты (толщина слоя 

2 мм, размер зер н а  0,10  мм) и элюируЮт гексан о м .З атем  с о о т в е т с т в у 

ющую зону ( после сопоставления со стандартом ,которы й обнаруживают 

при обр аботке парами иода) переносят н а фильтр Шотта и промывают 

20 мл ди эти л о во го  эфира.Эфир упаривают до суха ,до б авл яю т необходи

мое ко л и ч ество  ге к с а н а  ( для ГЖХ определения не менее 1 мл) и ан а 

лизируют полученный раствор.Нижний предел обнаружении методом ГЖХ 

2  мкг в  пробе или 0 ,0 4  м г /к г .

Для к а ч е ст в е н н о го  анализа метод' м ТСХ на пластину с окисью м аг

ния н а н о сят  очищенный экстр акт  ( полностью при малых д о за х  геранил» 

б у т и р а та , или е го  аликвотную ч а ст ь  при больших) и элюируют т е к -  

саном .П осле проветривания пластину опрыскивают 10^-ным спиртовым 

раствором  фосфорно-молибденовой кислоты и нагреваю т при 120°С  до 

появления пятен (1 0 - 1 5  минут).Нижний предел обнаружения I мкг в 

пробе или 0 ,0 2  м г / к г .  герани л бути р ата 0 , 3 2 - 0 , 3 3 .

В о д а .

Пробу воды объемом 1 л помещают в делительную воронку и дважды 

экстр агир ую т хлористым метиленом порциями по 8 0  мл (2 и X м и н .) , 

Органический слой отделяю т,суш ат безводным сульфатом м агн и я ,до 

бавляю т 0,1  мл этиленгликоля и упаривают на ротационном испарителе 

до 1-2  м л .О стато к  очищают методом препаративной хроматографии на 

кремневой ки слоте как описано выше.Конечный объем для анализа ме

тодом ГЖХ не менее 0 , 5  мл; нижний предел обнаружения гер ан и лбути - 

р а т а  I  мкг в пробе или 0 ,0 0 1  м г/л .Д и али з методом ТСХ проводят на 

окиси м агния,пробу наносят полностью (при малых д о за х ) или е ё  

аликвотную ч а с т ь ;  нижний предел обнаружения I  мкг в пробе или 

С*001 м г /л .
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Корнеплоды сахарной свеклы .

Пробу мзмельчёньых корнеплодов сахарной свеклы массой 50 г  экстр а

гирую* дважды при встряхивании диэтиловым эфиром или хлористым ме

тиленом ( по 8 0  мл в течение 30  и 15 минут) .Объединенный экстр акт 

сушат безводным сульфатом магния.упаривают и очищают как описано 

выше.Конечный объем р аство р а для ГЖХ определения не менее 0 , 5  мл; 

нижний предел обнаружения 1 мкг в пробе или 0 ,0 2  м г /к г .  Для к а ч е ст 

венного анализа методом TUX на пластину наносят аликвотную ч асть  

р а ство р а  ( соответствующую 2 5  г  корнеплодов -  при малых д о за х , и 

м е н е е ) , нижний-предел обнаружения 1 мкг в 2 5  г  или 0 ,0 4  м г /к г .

Листья сахарной свекл ы .

Пробу измельчённых л и стьев  массой 10 г  дважды экстрагируют при 

встряхивании хлористым метиленом ( порциями по 40 и 3 0  мл в т е ч е 

ние 30 и 15  минут со ответствен н о), затем  промывают л и стья  ещё 2 0  мл 

растворителя.Объединенный э кстр акт  сушат,,упаривают и очищают как 

описано выше.Конечный объем р аство р а для ГЖХ определения не менее 

i  мл; нижний предел обнаружения 2 ,5  мкг в пробе или 0 ,2 5  м г /к г .

Для качествен н о го  анализа методом ТСХ на пластину пробу накосят 

полностью ( при малых д о за х ) или её аликвотную часть,нижний предел 

обнаружения 2 , 5  мкг в пробе или 0 ,2 5  м г /к г .

2 . 5 . 2 . Условия хроматографирования.

1 ) стеклянная колонка (2м х Змм) зап о л н ен н ая  хроматоном А/~ЛУ-НМ0С 

( 0 , * 6- 0 ,20  ад) с  Ъ% S Ы—3 0 ,  С КОЛОНКИ= 1 9 0 °С ; 1  ИСпарктеля=2 2 0 ° С ‘ 

расходы га з о в  : а зо т а  -  3 3 , водорода -  3 0 , во здуха  -  30 0  мл/мин; 

при чу встви тел ьн о сти  шкалы электрометра 2 х  минимально опре

деляемое количество геранилбутирата 0 ,0 4  м кг,линейная зависим ость 

высоты хроматографического пика от концентрации соблюдается в 

интервале o r  0 до 10 м кг/м л.
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2) стеклянная колонка (2м х  3 мм).заполненная хроматоном M-M-DMCS 

( 0 .1 6 - 0 ,2 0  ш )  о 6*  XWSO. t K o W  166°С , t  и о п а р и в и .1 а о » Ci

расходы raaofts а ао та  - 3 3 , водорода -  2 8 ,  во здуха  -3 0 0  мл/мин;при 

чувстви тельности  шкалы электрометра 2 х  1С Г^А  минимально опреде

ляемое количество геранилбутирата 0 ,0 4  мкг;линейная зависимость 

высоты хроматографического пика от концентрации соблюдается в 

интервале от 0 до 20 мкг/мл*

2 . 6 . Обработка р езул ьтатов*

Содержание геранилбутирата в пробе при определении методом ТСХ 

{ X м г /к г )  рассчитывают по формуле

X • г * е

А -  ^держ ани е геранилбутирата в пробе , найденное по сравнению со 

стандартом (м к г ) ,

Р -  м асса пробы,взятой для анализа ( г ) ,

X -  содержание геранилбутирата в пробе*

Содержание геранилбутирата в пробе при определении методом ГЖХ 

рассчитывают по форцуле:

A-Y,hx-VLOOQ

Х "  Р * гДе

А -  содержание геранилбутирата в стан д ар те,м к г/м л ,

Vt m объем стан д ар та,введ ен н о го  в колонку га зо во го  хроматографа,мкл; 

-  объем анализируемой пробы, введенной в колонку хроматографа,tom ; 

высота пика стандарта,м м ; 

высота пика анализируемой пробы,мм;

V -обций объем анализируемой пробы,мл;

Р - нпгоскл.г*
Требования техники. безопасности

$ прокасов работы по да ниш методическим указаниям нужно придеркси- 
>ш'г правил течи м ю • безопасности,рекомендованных при работе с 
' ъинйо.;иии лгцеотвами*

Методические указания подготовлены: Албул И*А« ВШЦШЭР 
I V  Ка п к о в



Таблица W 1

Метрологическая характеристика ПЮС метода количественного определения гера~т*лбутирата е объектах

Анализируемый
объект

Экстрагент Задано
мг/хг

Число
повтор»
ностей

Обнаружено 
в %

5
%

бои*.
7.

/ С  ГДС) %

к 2 3 4 5 6 7 8

почва

ДЕЗТЕЛО ВЫЙ
эфир

0,041 4
80,5

102,0
8 4 ,9

100,0

10,75 1 1 ,7 0 91,9417,1

хлористый
метилен

0,041 4
7 4 *9
6 7 *7
8 0 *5
7 7 ,6

5,48 7 ,2 9 75,2+8,7

ДйЗТМЛОВЫЙ
эфир

0 ,2 0 5 4 4
94,С
9 0 ,2
93,8
98.0

3*2С 3*41  ' 9 4 ,0 + 5 ,1

хлористый
штнлен

:

0 *2 0 5 4 4
8 5 ,9
8 2 ,2
74.5
80.5

4 *7 5 5,88

*-------- „ ,

80,8+7,6

■гое-



Продолжение таблицы-I
*

2 3 4 5 6 7 8

«

вода

1

хлориотей

метилен

i

1 , 0 2 7 х . 0 " 2 6

8 9 , 7
9 5 . 0

9 6 . 3  

1 0 0 ,1

9 9 . 0

9 3 . 3

3 , 7 7 3 ,9 1 9 6 , 4  + 3 , 9

2 , 0 5 x i 0 " 3 4

9 4 . 0

8 9 . 5

9 1 . 0
9 2 . 5

1 , 9 4 2 , 1 2 9 1 , 7  г  3 , 1

1 ,0 3 х х С ~ 3 4

9 4 . 0  

3 9 , 5

9 4 . 0  

9 * . 0

2 , i 6 2 , 3 4 9 2 , 1  + 3 , 4

корне

плода , 

с а х .

свеклы .

диэтиловый

эфир

0 , 4 £ 0 3 4

1

9 6 , 0
9 8 . 7

9 7 . 7

9 8 . 8

1 , 7 7 А , 81 9 7 , 6  + 2 , 8

£
C

E
~



Продолжение таблицы I

X о 3 4 5 б 7 8

корне
плоды
сах.
свеклы

1_____

диэтиловый
эфир

0 ,1 0 2 7 4

9 2 ,0
9 8 ,6

1 0 0 ,0
9 4 ,5

3 ,6 8 3 ,8 2 9 5 ,3  + 5 ,9

0 ,041 4

1 00 ,0
9 2 ,8

1 0 0 ,0
9 6 ,4

3 ,4 5 3 ,5 5 9 7 ,3  + 5 ,5

0 .C 2I 4

8 3 ,8
8 8 .4
8 8 .4
8 8 .4

2 ,3 2 2 ,6 6 8 7 ,3  * 3 ,7

хлористый

метилен

0,041 4
9 1 ,х 
3 0 ,4  
8 9 ;3  
91 ,1

5 ,П 5,81 8 8 ,0  ^  8 ,2



Продолжение таблицы-1
1
| - 1  2 3 4 5 6 7 3

1 |!
t 1 
t t
, j

1листьл [ хло~ястьгЯ 
jcax. , j метелен 
jсвеклы i
! j 

!
i j
t

i !
u. — ....- i.....

x  , 0 2 7
*

4

3 4 . 7  

3 9 , 3  

3 4 , 0

3 9 . 8

3 , 2 .

■

3 , 6 6 3 7  , i  -r 5 , i

0 , 5 1 4 4

9 1 , 0

9 3 , 5

3 2 . 2

83.2

5 , 5 3 c ,  o o

0
0-4
Ю0

0

0 , 2 5 4 4

9* , 8  

8 9 , 3  

9 4 , 0  

| 8 3 , 3

4 , 6 1 5 , 1 5 8 9 , 6  к  7 , b

В
ч л
1
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С С Д Е Р Ж А Н И Е

ХЛОРОРГАШЧЕСКИЕ ПЕСТИЦИДЫ

1 .  Временные м етодические указани я указания по

определению ХОП (ДДТ,ДДЗ,ДДД, -ГХЦГ) в рыбе 
и рыбной продукции методом газож идкостной хрома
тограф ии.

2 .  М етодические указании ло определению ХОП и сим - 
триазиновы х пестицидов при их совместном присут
стви и  в почве с помощью Г1Х-

3 .  Временные м етодические указания по определению 
о стато чн ы х кол и честв митрана в в о д е ,с л и в а х  и

ябл о ках методом ТСХ.

5-ОС5ОРОРГАНМЧЕСКИЕ ПЕСТИЦИДУ

I *  М етодические указани я по определению афоса в в о з 
д у х е  рабочей зоны методами ПкХ и ТСХ.

2 ,  Временные м етодические указания по определению б о я - 
с т а р а  в  б о тве  и оубнж х картоф еля, л и стьях и стеб л я х 
хл оп чатни ка, к а п у с т е , почве и воде ТСХ и F IX .

3 .  М етодические указани я по определению глиф осата и е го  
метаболита- аминометилфосфоновой кислоты методом хро
матографии в  в о д е , п о ч ве , растительном  материале *

4 ,  М етодические указани я по определению остаточны х ко
л и ч е ств  д у р сб ан а  в в о д е ,п о ч в е ,л есн о й  растительности

и б и оср едах методом ТСХ.

5 .  Временные методические указания по определению к а у н - 
то р а  в  р астен и ях сахарной свеклы и почве методом ТСХ,

Стр*

I

12

23

29

36

46

54

* 61
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б* Методические указания по определению метилмеркапто- 
фоса в во д е , почве, винограде и зеленой масое хме
ля Ш  и ТСХ. 67

7 .  Временные методические указания по определению офу-
нака методами ГЖХ и ТСХ в почБе,растениях,воде водое
мов. 75

8 .  Временные методические указания по определению протио- 
фоса в растительном материале,почве и воде методами
ГЮ( и ТСХ« 52

9 .  Временные методические указания по определению с е -  
лекрона в растительной продукции, почве и воде ТСк
и MX# 9 j

10# Временны» методические указания по определению хлоро
фоса энзимно-хроматографическим методом в лцстыас 
белладонн и траве мяты перечной. ^0

I I #  Методические указания по определению в зерне и про
дуктах его переработки ФОП,применяемых для обеззаражи
вания зерна и зернохранилищ,хроматографическими мето

дами® 105

АЗОТСОДЕРЖАЩИЕ ПЕСТИЦИДУ
1 .  Методические указания по определению остаточных коли

честв акрекса,диносеба,каратака,ДН ОКа в воде,почве.
ш растительном материале хроматографическими методами. ц д

2 .  Временные методические указания по определению байгоиа
методом ГЖХ в молоке, Р30

3 .  Временные методические указания по -определению барнона 
в во д е , почве, растениях методом ГНХ.
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Методически© указания по определению кронетона 
в  в о д е , п о ч ве , корне югубнеплодах и растительном ма
териала т е х , ^

5* Временные методические указания по определению ридо- 
кила методом хроматографии в в о д е , почв©, растительном 
м атериала,

6 ,  Временные методические указани я по определению р о в - 
раля методом ТСХ в в о д е f почве # то м атах , картофеле* ви
ноград© , виноградном со ке  и вине* 1 6 8

7* Временные методические указания ронилана в р асти тел ь
ной продукции*почве и вод© ТСХ и ГЖХ, 175

Вт Временные методические указания по определению э в и с е х -  
та  в растительной продукции*почве и в воде ТСХ, 162

9 ,  Временны© методические указания ло определению э т и -
римода в  растительной продукции#почве и воде ТСХ» 18 8

ПРОЧИЕ ПЕСТИЦИДЫ

I *  Временны© методические указани я по определению г о р а -  
нилбутирата методом Г1Х и ТСХ в п о чве, в о д е , корнепло
д а х  и л и стьях сахарной свекл ы ,

dm Временные методические указания по определению бром- 
пропилата(неорона) ь яблоках и цитрусовых методом г а 
зовой хроматографии, 206

X  Временные методические указани я по определению и л д о кса- 
на в воде и печво методом Г О .

Временные методические указания по хроматографичес
кому определению изатрина в почве м воде, 217



5 . Временны© методические указания по определению 
омайтй методами Г&Х и ТСХ в почве,в воде и р асте
ниях.

6 .  Методические указания по1определению хлората маг
ния в почве,воде,растени ях(лодсолнечни ке,луке) и 
в  во зд ухе  полярографическим и хроматографическим 
(ТСХ) методами.

7 .  Временные методические указания по определению о ста  
Точных количеств некоторых аналогов ювенильного гор 
иона (ал то си да#алтозара и п-бромфенилового эфира 
гераниола) в  растениях картофеля и почве методами 
тех  и ПСХ.

Дополнения
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