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Настоящие м етоди чески е указания предназначены для са н и та р н о - 

эпи дем и ол оги чески х  станций и н а у ч н о -и ссл ед ов а тел ьск и х  учреждений 

Минздрава СССР, а тшсже ветеринарны х, а грохи м и ческ и х , к он тр ол ьн о- 

ток си к ол оги ч еск и х  л аборатор и й  Агропрома . СССР и лаборатори й  

д р уги х  м и н и стер ств  и в е д о м ст в , занимающихся анализом остаточн ы х 

к ол и ч еств  п ести ц и дов  и би оп р еп ар атов  в п родуктах питания, кормах 

и внешней с р е д е .

Срок д ей стви я  временных м етод и ч еск и х  указаний устан а вл и ва ется  

д о  утверж дения ги ги ен и ч еск и х  р егл а м ен тов .

М етодические указания апробированы и рекомендованы  в  к а ч е ст в е  

официальных Группой эк с п е р т о в  при Г оском и ссяи  по химическим 

ср е д ст в а м  борьбы  с вр еди тел ям и ,бол езн ям и  р астени й  и сорняками 

Г п еагропром а СССР

М етодические указан и я  согл асован ы  и одобрен а  отдел ом  п ер сп ек ­

ти в н ого  планирования о ап з пи д  службы ИШиТМ дм .М арпиновского В .II. 

и Л абораторным со в е т о м  при Главном сан и тарн о-эп и дем и ол оги ческ ом  

управлении Минздрава СССР,

РВДАКШ0Ш1АП К0ЛЛЕШ1

Л .Г .А л е к са н д р о в а , Д .Б .Г и р е н к с , А.А.Килинина (з а м .я р е д с е д а -  
т е л я ) ,  М .А .К лисенко (п р е д с е д а т е л ь ) , Г ,И ,К о р о т к о в а ,
М .В .П исьм енная, Г . А. Х о х о л ь к о га ,  в .Е .К р и в ей ч у к .
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"УТВЕЩ АГ

Заместитель Главного государственного 
санитарного врача СССР

А*И„ЗАЙЧЕНКО
"  21 "  ноябри 1965 г»
* ^020* 85

МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАШ

ПО ХРОМАТОГРАФИЧЕСКОЕ ИЗМЕРЕНИЮ КОНЦЕНТРАЦИЙ 1ЙЙУР0НА 
В ВОЭДЯЕ РАБОЧЕЙ ЗОНУ
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а
< t >

МЯСОМ
/C H S

ч о с й з

И.И.249Л
Лину рои, синоним— афалон < действуащее начало Н -Метил- Н-т?- 
окси - 4-дихлорофенил/мочевина ) -  В чистом виде кристаллы
белого цвета» температура плавления 93-94°С . Растворимость в 
воде 75 мг/л при 25°С. Хорошо растворим в ацетоне,хлоруглеводо- 
радах жирного и ароматического ряда, плохо- в алифатических 
углеводородах. Давление пара Х,5*Ю~^мм р т .с т , при 24°С.

Применяется в качестве гербицида для борьбы с сорняками в 
посевах пшеницы,картофеля,сои.

В воздухе может находиться только в воде аэрозоля.

I.Характеристика метода

I.Определение основано на хроматографировании линурона 
в тонком олое силикагеля (  пластинки "Силуфол") и последующем 
обнаружении продукта его термического разрушения (  3 ,4-дихлор- 
аншшна) по реакции аэосочетания.

2 .Отбор проб проводитоя о концентрированиеи( фильтр АФА-ВП).
3*Предел измерения I  мкг в анализируемом объеме,
**Предел измерения в воздухе 0 ,5  мг/м* (при отборе 100 л ) .
5 «Диапазон измеряемых концентраций 0 ,5 -2 ,5  иг/м^.
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6 , Определении не мешают полупродукты синтеза  линурока и 
растворители, в т . ч ,  3 , 4-дихлорфенилиэоцианат, диметилоульфат, 
хлористый метилен.

7 .  Граница суммарной погрешности измерений^ 15,5%.
8 .  ГДК линурона в возд ухе  рабочем зоны I  нг/гс .

П.Реактивы, растворы , материалы

1ннурон ,хч
Ацетон, чда,ГОСТ 2 6 03-79
Аммиак конц.,Г0СТ 3760 -7 9
Спирт этиловый, %^-кы? ( ТУ 6-С9-Г710-77
Соляная кислота , кокц,чд&#Г0СТ 3118-77
Хлороформ, хч,Г0СТ 20015-74
Гедроксид калия, хч,
1 -Нафтол, ГОСТ'5 8 3 9 -7 9  

Натрий азотистокислый ,хч ,Г0С Т  4197-74  
Пластинки ” Сидуфол” ,р азм ер  15 х 15 ом. Перед использованием 

активируют нагреванием в сушильном шкафу при I60°G  в течение 30 мин 
Проявляющий реаген т. Р а ст в ор  М .К  46 мл воды приливают 4 мл 

ко нц» соля ной кислоты и после перемешивания раствора  вн ося т  I  г  
азоти стоки сл ого  натрия. Раотвор применяют свежеприготовленным. 
Раствор Ш, В 50 мл воды растворяют 2 ,8  г  гид роке ада кадия, затем 
0 ,1  г  i -наф тола. Р аствор  применяют свежеприготовленным.

Фильтры АФА-ВП-Ю
Стандартный раствор  линурона в этиловом спирте с содержанием 

100 мкг/нл (  р аствор  $ I )  го то в я т  растворением навески пестицида 
0 ,0 1  г  в 100 мл ра створ а . Для приготовления стандартного р а ст в о ­
ра (  12 ) с содержанием I  мкг/нл в мерную колбу на 100 мл перено­
сят пипеткой I  мд раствора  i  I  и д ов од я т  д о  метки этиловым спир­
том . Стандартные растворы стабильны в течение 3 -х  месяцев при 
хранении в холодильнике.

1 . Приборы и посуда

Аспирационное устр ой ство ,Т У  6 4 *1 -86  2-77 
Ф ил ьтродержатедь
Камера хроматограф ическая, ГОСТ 1 0 5 65 -7 5  
Мерные колбы на 50 и 100 мл, ГОСТ 1770-74  
Пипетки на I  и 5 мл, ГОСТ 1770-74 
Химические стаканы на 50 мл, ГОСТ 10394-72
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Пробирки о оттянутый концом на 5 и 10 мл, ГОСТ 10515-75
Пульверизатор стеклянный, ГОСТ ЮЗ^Т-74
Сушильный шкаф р цг 6 4 -1 -Ш 1 -7 6

IV . Условия отбора проб воздуха

Воздух со скорость» 10 л/мин а спи ри ру ют через фильтр АФА- 
ВП-10, помещенный в фильтродеркатель. Для определения 1 /2  ЩК 
достаточно отобрать 100 л воздуха.

Пробы,отобранные на фильтр, должны быть проанализированы 
в течение 3 /х  су ток .

V. Условия анализа

Фильтр переносят в химический стакан емкостью 50 мл и зали­
вают 10-15  мл этиловго спирта. Фильтр несколько раз отжимают 
стеклянной палочкой в растворителе, а затем растворитель перено­
сят в мерную колбу емкостью 50 мл,отжимая фильтр стеклянной па­
лочкой. Фильтр промывают этиловым спиртом еще 2 раза порциями 
по 10-15 мл* Спиртовые экстракты объединяют в мерной колбе и до­
водят д о  метки этиловым спиртом.

Аликвотную часть раствора (  I  мл) м помощью пипетки перено­
сят в пробирку о оттянутым концом* В пробирку помещают заплав- 
ленныя в верхней части капилляр и концентрируют раствор на горя­
чей водяной бане до объема 0 ,0 5  мл. Остаток о помощью того же 
капилляра, но о отломанным заплавленным концом переносят на хро­
матографическую пластинку. Параллельно на эту  же пластинку о по­
мощью отеклянного капилляра наносят серию стандартных раство­
ров линурона, содержащих I ,  2, Э, 4 и 5 мкг./Для приготовления 
серии стандартных растворов в пробирки о оттянутым концом вно­
сят I ,  2» 3 , 4 и 5 мл стандартного раствора I  2, помещают за­
глаженные в верхней чаоти капилляры и концентрируют раствор на 
горячей водяной бане до объема примерно 0 ,0 5  мл/ Хроматографи­
ческую пяаотикку помещают в хроматографичеокув камеру, куда за 
30 мин д о  начала хроматографирования наливают подвижную фазу- 
омеоь хлороформ-этиловыи спирт С 5 0 :2 )*  После того ,к ак  фронт рас­
творителя поднимется на 10 ом, пжаотшку извлекают на камеры, вы- 
оушизают т  воздухе, а затем помещают в оужильный якаф при 160°С 
на 15 мин* Затем последовательно опрыокивают раствором 1 1 и X 2* 
Динуром на пд&стянк&ж проявляется в виде розовых пятен на белом 
фоне б Й| » 0 ,6 7 t  0 ,0 3 . Динейнооть детектирования от I  до 5 мкг.
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Хроматограммы стабильны в течение длительного времени. 
Количествеиное определение проводят путем сравнения пло­

щади и интенсивности окраски пятен на хроматограммах проб и 
стандартных растворов. Площадь пятен измеряют планиметром или 
с помощью прозрачной бумаги, которую затем накладывают на мил­
лиметровую бумагу и высчитывают площадь обведенного пятна. 
Строят график зависимости площади пятен от  концентрации лику­
рс на, По градуировочному графику находят содержание пестици­
да в хроматографируемой пробе.

Концентрацию динурона (  X )  в воздухе в мг/м^ вычисляют 
по формуле; q. в ^

X ----------------------------#
1Г . лг20

щ е:С- -количество вещества,найденное в анализируемой пробе 
по градуировочному графику, мхг; 
общий объем пробы, мл;

/1А хроматографируемый объем пробы, мл;
-объем воздуха, отобранный для анализа и приведенный к 

стандартным условиям,л.

У1* Требования безопасности

Соблюдать вое необходимые требования безопасности при ра­
боте в химических лабораториях, а также правила устр ой ства ,тех ­
ники безопасности, производстве иной санитарии, противоэпидемичес­
кого режима и личной гигиены при работе в лабораториях санитар­
но-эпидемиологических учрездений системы Минздрава СССР (# 2 4 5 5 - 
81 , 2 0 .10 .8 1  г . ) .

Л1. Разработчики

Эйнисман 1.Й .,Н овикова К,#,(Всесоюзный НИИ химических средств 
защиты растений,г.М осква).
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Ф о о Д о р о о г а н и ч е с к и е  п е с т и ц и д ы

I® Временнне методические указания по определению 

актеллика и базудпна в чае с помощью тонкослойной 
газож идкостной хроматографии

22 мая 1965 г® 1Ш88-в5
2® Временные методические указания по определению 

актеллика в биологическом  материале хроматографи­

ческими методами (дополнение к Ш385-7Э)
21 ноября 1965 г® Й4038-85 

3 .  Методические указания по определению дифоса

(аба та ) в продуктах ра стен и евод ства  методом 

тонкослойной хроматографии (дополнение к 
Ш50-75 от 22®Ш®75 г®)

22 шя 1985 г® S388S-85
4® Методические указания по определению примивдда 

в  растительном материале и в почве о помощью 

тонкослойной и газож идкостной хроматографии

21 ноября 1985 г® JM028-85 

5* Методические указания по определению оульфидофоса 

в шее® молоке ж корнах методом тонкослойной 
хроматографии 3 д щ в р я  Х965 г .  S3IS&-85 

6 ,  Методические указания по определению остаточны х 

количеств хлороф оса в  картофеле хроматоэнаимным 

методом (дополнение к «3X85-85 о т  03®01 *85 г®)

отр®

и

3

I I

19

24

33

22®05®85 Г® <«3895-85 39
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Х дор орган и ческяе д ести ш д ы

7 о Временные м етоди ческие указания по определению

йяазера в воде* п о ч в е , с о е  и зеленых листьях 
методом, хроматографим в тонком сл ое

27 ноября 1984 г® №3156-84 
8# Временные м етоди ческие указания по определению 

ди лора  в  меде м етодом  тонкослойной  х р о м а то гр а -

22 мая 1985 г .  № 3884-85

9* Временные м етоди ческие указания по хроматогра- 
фическому определению Щ  в  вода

22 мая 1985 г. «76-85
10® Временные методические указания по определению 

модауна в шде и почве газожидкостной хрошто-
графией 21 ноября 1985 г .  № 4030-85

II®  М етодические указания по определению тиодана и

продуктов его превращения в воде хроматографи­
ческими методами и  йшб|щ 1 Ш  Ге м035-85

12® Временные м етоди ческие указания по определению 

триал яата  м етодом  газож идкостн ой  хроматографии

в  ®одв0 почве и зер н е швешщы
21 ноября 1885 г® * 4 0 3 2 -8 5  

13® Временные м етоди ческие указания по определению 
■ мэтодами 1X1 и т а  аналога ювенильного гормона 

п-хлорф внилового вФиоа геоашюла в зер н е ш еш ш , 

п о ч в е ,в о д е  и затешх листьях
12 апреля I98S г® 13254-85

стр®

43

51

57

60

64

73

81



14* Временные методическиеяу указания т определению 

остаточных количеств фюзшщда в свекле методом 
газожидкостной хроматографии

22 мая 1985 г* №3875-85
15* Временные методические указания да определению 

регулятора роста растений ЭВФ-5 в воде, раститель­
ном материале методом ТСХ

21 ноября 1985 г® £4031-65
1 6 . Методические указания по определению остаточных 

количеств хлорорганическях пестицидов и продуктов 

юс разложения (^изомера ИНГ* -̂изомера ГХЦРЙ 
гептахлора, алъдркна. кельтана. ДДЭ. ДЛЯ. ЛИТ)

в воде хроматографическими методами при сов м ест - 

ном присутствии j  цш я 1986 г# №4120-86

Азотсодержащие пестшшш

17 . Временные методические указания по определению 

адетала в воде, почве, картофеле, верно и зеленой 

массе кукурузы и сои ■ методами ШХ и ТСХ

21 ноября 1985 г .  £4029-85

18® Методические указания по определению лшйенашша в 

в воде методом тонкослойно! хроматографии

21 ноября 1985 г. №4033-85
19 . Методические указания по определению варахола ж 

его метаболита бензоилпропкислоты в почве методом 

газожидкостной хроматографии

етр*

88

93

99

И З

воде

123

31 тля 1984 г* Ш072-В4 12?
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20® Временные м етоди ческие указания по определе­

нию л ен та гр аи а  в растительной продукции f

почве и воде TGX
12.04,85 г*  Ш253-85

21® Методические указания по определению монуро-  

на и дкурона в чае методом  газож идкостной  

хроматограф ии g января I s 8 5  г „ Й 3187-85 

2 2 . Временные м етодические указания по определ е­

нию набу в  воде*  п о ч в е , к а п у ст е , с о е  и 

зелены х л и сть я х  методом хроматография в 

тонком  сл о е  22 мая 1965 Гв ЙЗВ80-85 

2 3 » Временные м етоди ческие указания по оп реде­

лению раундада в в од е  методом  ТСХ (доп ол ­

нение к I&2434-8X)
21 ноября 1985 г. МШ4-85 

2 4 . Временные м етодические указания по определ е­

нию сон ален а  в  воде* почве и зел еной  м а ссе  

сои  хроматограф ическими методами

3 января 1985 г .  Ш 2 0 0 -8 5  

25# Временные м етоди ческие указания по определ е­

нию соналена в маслах подсолнечника, репса  

и клещевины З Ж  ^  мая 1985 г> ^ 94_в5 

26» Временные м етодические указания по оп редел е­

нию стомна методом ТЕХ в  табак е

12 апреля 3385 г. Л3252-85 
2 7 .  Методические указания по оп ред ел ен *» тилта

отр.

136

142

148

156

162

167

т а

в р а ст е н и я х , почве 8 воде методом га эо зш д к о ст -



ной хроматографии
8 января 1935 г .  £ 3X90-85

2d» Методические указания по определению триад тио­
фена (байлетона) методом ТСХ а воде

22 мая 1986 г» # 3892-85

29. Методические указания по определению ФенмедлФама.. и

десмедифама я воде природных водоемов ТСХ
21 ноября 1^86 г» > 4036-35

Прочи е . пестициды

30» Временные методические указания по определению оста ­

точных количеств арилона по бензолсульфонамкду в зер ­

нах хдошс&гпочве и воде тонкослойной хроматографией 
21 ноября 1985г. #  4037-35

31. Методические указания по определению глдрсиаууць мале­

иновой кислоты в табаке колорммеврическим методом 
12 апреля Х9®г. #3251-85

32. Методические указания по определению диметидсудь-  

Фокскда и его  метаболита диметилсульФона, методом

газетшдошетиой хроматографии в сахарной свекле» тар-
тофеле ш зеленой массе28 мая 1986 г. I  4119-06

33. Временные методические указания по определению 

остаточных количеств препарата 320-К в зерне и

воде тонкослойной хроматографией
22 там 1905 г» » ЗШО-Ш

34. Временные методические указания по определению 

ДРХ-4199 (ГЛИИ) в воде»почве .растительном мате­

риале методом газожидкостной хроматографии 
22 мая 1985г. Ш 38®-®

стр .

Р9

W4

1НЭ

196

204

211

217

225
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Методические указания по определению пестицидов в воздухе 

35 о Временные методические указания по газохроматогра­

фическому измерению концентраций ацетала ш его 
продукта 11 -хл о рметш1-2-м©твл-6"Э тилхдорадетанЕЛЕяа 
э воздухе рабочей вош 21 ноября 1S85 г0 M m -Ш 230 

Зво Временные методические указания во г&зожроматогра- 
фическоцу измерению концентраций препаративной формв 
АЮГ-вОА~84 в воздав рабочей войн

21 ноября Isas  Го mms-m ш  
3? 9 Временные методически© указания во газохроиатогра- 

фическому измерению концентраций сытш гераяилгекса-  

ноата и геранилоктаноата в воздав рабочей воны
21 ноября 1985 Т о  £Ш84~85 239

38ф Временные методические указания по газохроштогра- 
фичеокомЕу измерению концентрации герашшзовалердата 
в воздух© рабочей вош 21 ноября 1985 Го &Ш26-85 243

390 Методически© указания по газохроштографэтсесному 
шшраш® кощ@нтращЙ 2» 4-Д в воадгхе рабочей зош

I ш ш  198$ Го £4122-86 247
40о Временные методически© указания по определению

лантала в воадта рабочей вош газохроттографичее- 
кш методом 22 мая 1985 г# щзо2_о5 254

41 * Методически© указания по хроштогравнчвсяоед н а ш - 

рвнш концентрации дицетялоуль&ата э воэдта рабо-
чШ m m  gx ноября Ш 5  г е £4021-85 260
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42. Временные методические указания по хроматографи­
ческому измерению концентраций дозанекса» З-хлор-4- 
метоксиашшзда, З-хдор-4-члетоксинитробензола в
воздухе рабочей зоны

21 ноября 1965 г» M0I7-85 266
43» Временные методические указания по хроматографи­

ческому измерению концентраций ивина в воздухе 

рабочей зоны j  1986 г> >5 4 1 2 7 - 8 6  275

44» Методические указания по газохроматографическому
измерению концентраций денадила в воздухе рабочей

зоны I ишя 1986 г. JS4I25-86 279
45» Методические указания по хроматографическому

измерению концентраций ликурона в воздухе рабочей

зоны 21 ноября 1985 г. MQ20-85 284
46» Временные методические указания по хроматографи­

ческому ш газохроматографичеокому измерению кон­

центраций лонтоею в воздуха рабочей воны

21 ноября 1985 Гф M0I6-65 288
47» ременные методические указания по хроматографи­

ческому измерению концентраций метоксзшора* 

анизола и ж т о р ш ш -в воздухе рабочей зош
21 ноября 1985 Vo В4022-86 298

48» Временны® методически© указания по фотонетрвчео~
кешу зз хроштографнчзожому ш ш т ^вш т товдащ^здш! 
шкала в воздухе рабочей зоны

22 мая 1985 83881-85 307
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49, Временные методические указания до измерению 

концентрации в воздухе рабочей зоны хромато­

графическими методами
22 мая isa5 г, <№3887-85 315

5 0 , Методические указания до газохроматографичес­

кому измерению концентрации пентахлорнитробен- 

зола в воздухе рабочей зоны

21 ноября 1385 г, $4041-85 322

5 1 , Врпленные методические указания по хроматогра­

фическому измерению концентрации ресика в 

воздухе рабочей зоны

I и ш я  1986 г. $4126-66 327

52, Временные методические указания во хроматогра­

фическому измерению концентрации роцуцида в 

возд ухе  рабочей зоны

21 ноября 1985 г. $4016-85 331

5 3 , Методические указания по хроматографическому 

измерению концентраций триадимефона (байлетона) 

в воздухе  рабочей зоны

22 мая 1985 г. В3893-85 335

64® М етодические указания до газохром атограф ичес-

кому измерению концентраций хостаквика в  в о з д у - 

хв рабочей зоны х и ш я  196б Та м  2 4 -66  340

5 5 . М етодические указания по хроматографическому 

измерению концентрации Фозалона ш полупродуктов 
его производства бензоксазодона и З -ок си м ети л -6 - 

хл орбензоксазодон а  в воздухе рабочей зовы

21 ноября 1985 Го $4019-85 345
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56. Временные методические указания по фотометрическому измерению 
концентрации препарата ЭБФ -5 в воздухе рабочей зоны

21 ноября 1985 г. Но 4023-85 350

57. М етодические указания по определению лепидоцида на обработан ­
ных им растениях иммунофлюоресцеитным методом

22 мая 1985 г, №  3891— 85 355

Л-39603 от 12.02.88. Зак. 1327, Тир. 2000 экз. 
Ф ормат 60 X 8 4 /1 6

М осква. Типография В А С Х Н И Л

О бъем  23 п. л. 
РотапринтМУ 4020-85

http://files.stroyinf.ru/Index2/1/4293746/4293746871.htm

