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Настоящие методические у казания предназначены для 

санитарно-эпидемиологических станций и научно-исследователь­

ских учреждений Минздрава СССР, а также ветеринарных,агро­

химических, контрольно-токсикологических лабораторий Минсель­

х о з а  СССР и лабораторий д р угих министерств и ведомств,зани­

м а ю щ и х с я  анализом остаточных количеств пестицидов и био­

препар а т о в  в продуктах питания, кормах и внешней среде*

С р о к  действия временных методических указаний устанав­

л и в а е т с я  до утверждения гигиенических регламентов.

Методические указания апробированы и рекомендованы в 

качестве официальных Группой экспертов при Госкомиссии по 

химическим средствам борьбы с вредителями, болезнями расте­

ний и сорняками при М СХ СССР (председатель Группы экспертов 

д.б.н. М . а . К л и с е н к о ) *

Методические указания согласованы и одобрены отделом 

перспективного планирования еанэпидслужбы И Ш и Т М  им.Марии- 

новского Е.й, и Лабораторным советом при Главном санитарно- 

эпидемиологическом управлении Минздрава СССР.
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" Утверждаю*1 

Заместитель Главного 
Государственного санитарного 
врача СССР

А,И.Зайченко
"Гг " мая 198Зг.
№ 2801-83

ВРЕ1ЕНШЕ

«ЕТОДИЧЕСШ УКАЗАНИЯ ПО ОПРЕДЕЛЕНИЮ ФДН
А . / 3  ПОЧВЕ МЕТОДОМ тонкослойной 
' ХРОМАТОГРАФИИ

I .  Краткая характеристика препарата.
Активное вещество ФДН -  метил- У  -/3-хлорфенид/~

гуанидин.

Эмпирическая формула:

Молекулярная масса: 197,67
Температура плавления: 132°С

В чистом виде ФДН -  кристаллы белого цвета* Хорошо раство­

рим в ацетоне, диэтиловом эфире, бензоле, хлороформе, метаноле* 
Плохо растворим в воде, петролейном эфире. Д зд  для крыс 438мг/кг

ПДК в почве не установлена*
Выпускается, в виде 50#-ного омачивающегося пороика. Поивмо 

активного вещества ФДН состоит из 2% ДП-7, 3% ССБ и 45# трепела.
Применяется в практике сельского хозяйства для борьбы с 

мучнисторосяными грибаш , поражающими огурцы, сахарную овеклу, 
крыжовник, яблоки.

2* Методика определения ФДН__

2*1 * Основные положения
2 Д Д . Принцип метода.

Структурная формула:

Мэтод основан на экстракции пестицида из анализ пробы
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0 ,1 н  раствором соляной кислоты с последующим подщелачиванием его 
до pH-10- I I  и экстракцией органическим растворителем. Очистку эк­
стракта производят с помощью двумерной хроматографии

Обнаружение зон локализации. ФДН производят реактивом Драген- 
дорфа либо по реакции диазотирования продукта термического разло­
жения ФДН нитритом натрия в солянокислой среде с последующим а зо -  
сочетанием солей фениддиазония с с£-нафтолом*

Количественное определение производится путем сравнения ин­
тенсивности и размера пятен пробы 0  стандартных растворов*

2 *1 *2 *  .Метрологическая характеристика метода / п ~5 ,р=0»95/

Нижний предел обнаружения ФДН о помощью реактива Драгендорфа- 
I , 0 -1 ,5  мкг; по реакции диазотировакня и азосочетания - 0 ,5 - 0 ,8мкг* 
Нижний предел определения препарата в почве -  0 ,0 8 - 0 ,1м г/кг*

Р азш х варьирования 65+78=13#, средний процент определения 
заданных количеств пестидада 71#, стандартное отклонение 4 ,8 # , 
относительное стандартное отклонение 6 ,8#f доверительный интервал 
среднего -  7 1 + 5 ,5# ,

2 *1 .3 *  Избирательность метода.

Определению ФДН не мешает диурок,монурон,пропанид,арезин, 
амибен, дикуран, теноран, паторан,пиримин, триазин,прометрин,се­
ме рон, атразин, симазин, Б Ж ,

Определению ФДН могут мешать азотсодержащие соединения, имею­
щие величину 1Ц близкую 1Ц  ФДН.

2 в2 . Реактивы и растворы*

Алюминия окись IJ степени активности, МРТУ 6-09-426-75 
А м м и а к ,х .ч .,ч *д .а ., ГОСТ 3760-79 
А ц е то н ,х .ч ., ТУ 6-09-3513-75 
Бензол ч .д *а .,Г 0 С Т  5955-75
н-Гексан ,ч . „ТУ-6-09-3375-78, свежеперегнанный 
Висмут основной азотн ок и сл ы й ,ч .д .а ., ГОСТ 4110-75 
Гипс/кальций сернокислый /C aS0^«гН ^О Д ч.д .а,,Г0С Т 3210-77 
В течение 2 суток прокаливают при 180 ° и просеивают через 
сито 100 меш.
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Натрий ед к и й ,х .ч .,ч .д а ,ч . ГОСТ 4328-77, 4н раствор 
Натрий сернокислый безводный н. ГОСТ 4166-76 
Натрий азотистокиолый х .ч . ,  ТУ 38-10274-79 
Калий йодисты й,ч.д.а., ГОСТ 4232-74
Кислота соляная х.ч.,ГОСТ 3118-77,отн.пл. 1 ,19, ОДн раствор 
Д^г-нафтол, ч *д .а ,ч *  ГОСТ 5838-79
Кислота се р н а я ,ч .д *а ., ГОСТ 4204-77,отн .п л Д ,8 4 ,х.ч.,40#~ный и
20/6-ный растворы
Хлороформ,ч*д.а*, ГОСТ 200-15-74
Этилацетат х .ч . ГОСТ 22300-76

Проявляющий реактив №1 /реактив Драгендорфа/ 850 мг азотно­
кислого висмута растворяют в 40 мл дистиллированной воды, прили­
вают 10 мл 40^-ного раствора серной кислоты и раствор, содержа­
щий 8г йодистого калия в 30 мл воды.

Эта смесь устойчива в течение 3-х месяцев. Непосредственно 
перед проявлением из указанной смеси берут 6 мл, прибавляют 6 мл 
20^-ного раствора серной кислоты*

Проявляющий реактив №2. К смеси, состоящей из 46 мл дистилли­
рованной воды и 4 мл конц* соляной кислоты, прибавляют 1г азотис­
токислого натрия*

Проявляющий реактив №3. Зг едкого кали*растворяют в 50 мл дис­
тиллированной воды, прибавляют 0 ,5  г Х-нафтола*

Проявляющие реактивы WZ и №3 готовят непосредственно перед 
обработкой пластинок*

Расход растворов для обнаружения на одну пластинку составляет^ 
примерно 5 мл.

Стандартный раствор ФДН /концентрация 500 мкг/мд/. 2 ,5  мг ФДН* 
/ х * ч . /  растворяют в ацетоне в мерной колбе на 50 мл. Раствор ста­
билен в течение 3-х месяцев при хранении в холодильнике*

2 .3 . Посуда и приборы

Аппарат для встряхивания 64 ТУ-64-1-2451-72
Баня водяная ТУ 64-1-2850-76
Воронки делительные,емк.250,500 мл,ГОСТ 10054-75
Испаритель вакуумный ротационный, ИР-IM ТУ 25—11—917 —74
Камера для опрыскивания ТУ-П-430-70
Камера для хроматографирования размером 150 х 200 мм
Колбы мерные,емк.50,100 мл, ГОСТ Г770-74
Колбы яруглодонные, ГОСТ 10394-72,емк* 50,100,150 мл
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Пластинки стеклянные размером 13-18 см 
Пипетки емк.. 1 ,5 ,1 0  мл, ГОСТ 1770-74 
Пульверизатор стеклянный 
Ступка фарфоровая
Сито капроновое, размер отверстий 70-90 меш.
Цилиндры мерные емк, 2 5 ,5 0 ,1 0 0 ,2 5 0  мл, ГОСТ 1770-74

2 ,4 .  Подготовка к определению
2 .4 .1 .  Приготовление пластинок

Стеклянные пластинки тщательно моют раствором хромовой 
смеси, промывают проточной водой, затем  дистиллированной и сушат.

Пластинки, покрытые тонким слоем окиси алюминия готовят 
следующим образом. Взвешивают 50г окиси алюминия и 5г гипса, сме­
шивают с 70 мл дистиллированной воды, взбалтывают. Полученную мас­
су равномерно наносят на 8-10 пластинок. Сушат пластинки в тече­
ние суток при комнатной температуре, хранят в специальных стел­
лажах закрытого типа.

2 .4 .2 .  Отбор проб.

Пробы для анализа отбирают согласно унифицированным прави­
лам отбора проб сельскохозяйственной продукции, продуктов питания 
и объектов окружающей среды для определения микроколичеств пести­
цидов, утвержденным Зам. Главного государственного санитарного 
врача СССР за  №2051-79 от 2 1 .0 8 .1 9 7 9 г .

2 .4 .3 .  Подготовка проб

25-50 г  воздушно-сухой почвы, растертой и просеянной через 
сито с размером отверстий 1-2 мм, помещают в плоскодонную колбу 
с пришлифованной пробкой на 250 мл.

2 в5 . Проведение определения.
2 .5 Л .  Экстракция.

Пробу почвы экстрагируют 50 мл ОДн раствором соляной кис­
лоты в течение I  часа при периодическом встряхивании содержимого , 

колбы. Экстракт декантируют. Экстракцию повторяют еще дважды в те­
чение 30 мин каждый р аз . Экстракты объединяют, фильтруют через * 
плотный бумажный фильтр /синяя л ен та/. К фи л’ь трату добавляют 4н рас­
твор ЯаОН 2 ,5  мл/ до pH-10-I I ,  после чего ФДН экстрагируют триж-
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ды хлороформом порциями по 50 мд* Экстракты объединяют, фильт­
руют через слой безводного сернокислого натрия и упаривают до 
нескольких капель 0 ,05м л/. Остаток наносят на пластинку, по­
крытую сорбентом и хроматографируют.

2 *5 .2 .  Хроматографирование.____
Приготовленный и сконцентрированный экстракт при помощи, 

стеклянного капилляра количественно переносят на хроматографичес­
кую пластинку, покрытую тонким слоем сорбента. Справа от пробы 
наносят стандартные растворы ФДН микропипеткой в количестве IQ- 
20 мкл, что соответствует 5-10 мкг /С=500 мкг/мл/. Точки нанесения 
пробы, стандартных растворов, направления хроматографирования при­
ведены на рис Л .  Производят двумерное хроматографирование. I под­
вижная фаза-диэтиловый эфир+этилацетат“ 1 :1 ;  И ф аза -эти лац етат* 
ам м и ак о в :0 ,4  ФДНв0 ,5 5 х . Объем подвижной фазы на камеру разме­
ром h =20 см, d  -14 см составляет 50мл.

После окончания хроматографирования пластинку сушат и обраба­
тывают реактивом И  /реактивом Драгендорфа/. При наличии ФДН 
появляются красные пятна на светло-желтом фоне.

Возможен другой способ проявления хроматограмм. После окон­
чания хроматографирования пластинку помещают в сушильный шкаф, 
нагретый до 170-180°С на 30-40 мин. После охлаждения пластинку 
обрабатывают реактивом №2/нитрит натрия в солянокислой сред е/, 
затем  реактивом №3 /раствор  JL, -нафтола в щелочной ср ед е/. При 
наличии ФДН появляются красные пятна на белом фоне.

2 .6 .  Обработка результатов анализа.

Количественное определение производится путем сравнения 
площади пятен проб и стандартных растворов. Измерение площади 
осуществляется с помощью миллиметровой бумаги. Пропорциональная 
зависимость между площадью-пятна и концентраш* >.й препарата на­
блюдается до 10 мкг. При большем содержании! на пластинку наносят 
часть раствора.

х/ПримёчйниеV "Величина 3?£ препарата зависит от некоторых факторов 
активности слоя сорбента, концентрации аммиака и др, В случае 
отклонения величины от указанной выше необходимо поменять 
соотношение компонентов второй подвижной фазы /если  Щ низкое- 
-добавить аммиак и, наоборот, если высокое -  убави ть/.
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1

г
Рио. I

Тонкослойная хроматограмма стандартного раствора ФДН и 
анализируемой пробы
АрАт- точки нанесения стандартного раствора ФДН 
A'.Aj-aoHH локализации вышеуказанных растворов ФДН после 

двумерного хроматографирования 
Б -  точка нанесения пробы,
Б -  зона локализации пробы после двумерного хроматографирования, 
К -  зоны локализации коэкотрактивных вещеотв.
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Содержание препарата в анализируемой пробе в м г/аг *:ч) рас­
считывают по формуле:

х и _A: S  2-100

" Т $ 'гв~ ~
где А -  количество мкг стандартного раствора препарата

-  площадь пятна стандартного раствора, мм2
-  площадь пятна пробы, мм^

Р -  вес пробы, взятый на анализ в г *
Я -  процент определения, найденный предварительно,#

2 ,7 ,  Требования техники безопасности.
“  терщики

Соблюдать требования "оезопасности, обычно рекомендуемые 
для работы с органическим! растворителям !, концентрированным! 
кислотами.

3 . Настоящая методика разработана во ВНИИГИНТОКСе
г.К и ев , Н. И «Киселе вой, М.А,Клисенко, С.Й.Гнед

При разработке методических указаний использована дерново 
подзолистая, торфяная и черноземная /  с содержанием 3% гум уса/ 
почва.
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а з о т с о д е р ж а щ и е  п е с т и ц и д ы

1, Временные методические указания по определению бутилкап-

такоа в почве,воде и растительном материале методом газожид­

костно й хроматографии 8 5

2 , Времешгые методические указания по определению остаточ­

ных количеств дифенамида в почве, растениях л эфирных мае- 

лШ' т а Щ и *  дко стиой хроматографией 90

3, Временные методические указания по определению дефоли­

анта дроппа методом хроматографии в тонком слое в волокнах, 

листьях,семенах хлопчатника и в почве 96

4* Временные методические указания по определению остаточ­

ных количеств картоцида (фитоиа) в картофеле,огурцах,тома­

тах луке,свекле и воде методом тонкослойной хроматографии* *0 2  
5» В р с м е ш ш е  методические указания по определению КН-77

в воде методом тонкослойной хроматографии 107

6, Временные методические указания по определению липу-

роиа и лирокиона в луке зеленом,репчатом методом тонко­

слойном хроматографии Т Т 3

7, Временные методические указания по определению мети-

рама в растительных образцах (яблоках,огурцах, томатах) 

газохроматографическим методом 121.

8, Временные методические указания по определению'мита­

к а  в растительном материале, почве, воде, органах, тканях 

и м о л о к е •животных методами тонкослойной и газожидкостной 

хроматограф* и \Я9
■К Временные методические указания- по определению нимро-

д а  в почве,воде,огурцах методом тонкослойной хроматографии 156
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10, Временные методические указания по определению родани- 
да натрия в семенах подсолнечника и воде методом тонкослой­

ной хроматографии. 184

XI. Временные методические указания по определению руби- 

г&на в яблоках и огурцах хроматографическим методом 149

12* Временные методичебйь указания по определению оста- 

точных количеств сангора в воде,почве и в растительных 

объектах методом газожидкостной хроматографии

13. Временные методические указания по определению

стомна в воде,почве и растительных ооъектах методами 

газожидкостной, тонкослойной хроматографии и УФ-олектро™ 

фотометрии 167

14. В р е м е ш ш е  методические указания по определению

с у ш я е к с а  в воде,почве,семенах подсолнечника и биосредах 

методом тонкослойной хроматографии 183

15. Временные методические указания по определению

остаточных к о л и ч е с т в  суффикса в почве хроматографическими 
методами J 93

16. Временные методические указания по определению 111-78*

в клубнях картофеля и воде 199

17. Методические указания по определению остаточных коли­

честв тачмгарена в почве тонкослойной хроматографией £Qg

18. Временные методические указания по определению томи-

пода в воде,почве и растительном материале методами тон­

кослойной и газожидкостной хроматографии 211

Г9, В р е м е ш ш е  методические указания по определению ФДН

/ И , И  -диметил-51"СЗ“Хлорфенил)-гуанидина / в почве 
методом тонкослойной хроматографии 218
20. Методические указания, по определению фенилмочевин- 

ных гербицидов (фенурон,которая,монурон,дйуро,арезин, 

линурон,паторан,малоран) в почве, растительном материале

и овощах методом газожидкостной хроматографии 225

21. Методические указания по определению феншшочевиы-
иых гербицидов (фенурона, которана, монурона, диурона, дику- 
рака,до заявкеа, те иорана,фалорана,аре з и на,линурона,патора- 
иа,малорана) в воде, почве„растительной массе,овощах ме­
тодом тонкослойной хроматографий 2$4
22. Методические указания по хроматографическому опреде­

л ению ф е я ш д и ф а м а  (бетанада) в воде,почве,сахарной свекле
и биологических средах 2 ¥ f



ОЛОВО О Р Г А Ш Ч Е С К И Е  П В С Г П И Ш

I* Временные методические указания по определению перойала 

в яблоках и почве методом тонкослойной хроматографии 

2. Временные методические указания по определению дейст­

вующего вещества препарата пликтран и его метаболитов 

(окись дицикл огексилолова,циклегексилоловянная кислота) 

в воде, почве и растительном материале хроматографическим 

методом и неорганического олова в тех же средах спектрофо­
тометрическим методом

РАЗНОЕ.

I, Методические указания * Общие требования к методикам 
измерения концентраций вредных веществ в воздухе рабочей 

зоны
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