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ОПРЕДЕЛЕНИЕ ДЮКСА И КАРАТАМ В 
РАСТИТЕЛЬНЫХ ПРОДУКТАХ И ВОДЕ

Акрекс (динобутон, десоии, динофен, МС-105Э)жо.

Действующее начало, 2-втор-к!у тил-4,6-динитро-ф евшшеО"* 
вропилкарбонат, кристаллическое вещество желтого цвета, 
темп»плавления Ь0-61°С. Хорошо растворим в ацетоне, ксило­
ле, спирте. Растворимость в гексане составляет 1,9$. Вы­
пускается препарат в виде 50$ омачивающегося порошка,

Каратан (аратап. миллекс. линокап)

Действующим началом каратана является 2,4-динитро-б"" 
втор-октилфениякротонах. Химически чисий препарат -  в ян кая 
темяая жидкость с темп,кипения 188-140°С при 0,05 мм рт.от. 
Хорошо раотвс^нм в бензоле, пентане, хлороформе и других 
органических растворителях. Выпускается препарат в виде 22SJB- 
25$ омачивающегося порошка.

Метод основав на экстракции пестицидов ив исследуемой 
пробы органический растворителем, отгонке растворителя, 
осаждении восков в случае определения пестицидов в яблоках,
I) Разработан кан&,хим.наук М.А.Клисенко, научн.оотр. 

А.М.Шмигидиной. Воесоювный НИИ гигиены и токсиколо­
гии пестицидов, полимерных и пластических масс, Киев

Принцип метода1)

~М -



хроматографировании в тонком сдое силшшголн марки КС St о 
цинковой пылью$ подвижной- фазой явшиедои сиохеив р&сшвори- 
гелей гексан -  ацешон $ соотношении 4:Х« Обнаружение пазе ев 
препаратов на пластинке производился щ$т воосганомения 
т  до ашшоооединений и проявления последних нингидриковш 
реактивом, Чувствительность погода составляет для воды 
8 икг акрег*са, 6 шсг каратана* При анализе растительных проб 
чувствительность метода для огурцов составляет 8 мкг акрек- 
оа, Ь мкг карагана» для яблок ~ 5 мкг акрекса, 10 мкг кара- 
тана*

Ш5ШОигас$ваВй

В-гекоан, х.ч.
Хлороформ, х.ч.
Ацетон, х.ч.
Диэтиловнй эфир, х.ч.
Спирт этиловый» 96$.
Кислота соляная, 2а раствор
Киелога уксусная конц., х«ч.
Нивгидрин, 0,2Б$ раствор з этаноле.
Перед цриготовлением раотвора нингидрин перекрнетал- 

дизуют. Для этого Б v ниагидрина растворяют в 25 мл 2н 
водяной кислоты, прибавляют I г активированного угля парки 
БАХ. Раствор о углей нагревают до кипения, горячий раствор 
фильтруют (стеклянный фильтр №8). Полученный фильтрат ос­
тавляют для кристаллизации сначала на 4 ч. при комнатной 
температуре, затем на ночь в холодильнике» Кристалла соби­
рают на стеклянной фильтре, промывают холодной водой, высу­
живают на воздухе. Хранят препарат в темной склянка»

Нингидриновнй реактив. Перед употреблением снашивают 
10 мд 0,25$ раотвора нингидрина о I ми коиц.уксуеной киояо -



Уголь активированный марки БАУ„
Кальций сернокислый б/в, х.ч.
Натрий сернокислый б/в, х.ч*
Силикагель марки КСК. Товарный силикагель измельчаю*, 

просеиваю* через сито £00 меш. Храня* без доступа влаги.
Цинк, пыль, х.ч.
Натрий хлористый, технический.
Бата медицинская, обезжиренная.
Стандартные растворы препаратов. Для приготовления 

стандартного раствора акрекеа 50# порошок препарата дважды 
пере кристаллизуют из этилового оюфта. 10 кг пере кристалле-” 
зованного акрекеа (или 20 иг 50# порошка) растворяют в гек­
сане или ацетоне в иерной колбе на 100 ми* Стандартный раст­
вор каратана готовя** из 25# порошка. W иг препарата раство­
ряют в мерной колбе на МО мл в одном из указанных раствори­
телей, Полученные "астворы содержат 100 мкг пестицида в I мл. 
Хранить в затемненном месте.

Оборудование и поазда

Весы аналитические 
Сушильный шкаф
Мельника для размола силикагеля 
Баня водяная
Сито капроновое, 100 мет.
Колбы конические о пришлифованной пробкой вив. 250 мл 
Воронки делительные емк. 250 мл 
Колбы мерные емк. 100 мл 
Воронки химические
Прибор для отгонки растворителей о набором грушевид­

ны.? колб емк. 50-100 мл.

~*6~



Ступка в щсливом 
Микрошшеткн 
Капиллярные пинетки 
Капера хроиогографичеокая 
Эксикатор
Стеклянные пластинки 9x12 с 
Цилиндры первые.

Приготовление хроматографических пластинок

Стеклянные пластинки размером 9x12 си  ̂ моют раствором 
соды, хромовой смесью, водой, органическим растворителем 
(оиирт, ацетон, эфир), 14 г измельченного и просеянного си­
ликагеля смешивают в ступке с 1,5 г сернокислого кальция, 
предварительно прооушенного при 180°С в течение 6 часов и 
просеянного, прибавляют I г цинковой пыли и суспендируют 
смесь в ступке в 40 мл дистиллированной воды. Периодически 
перемешивая, полученную суспензию равномерно наносят на 
7*8 плаотинок (3 ил суспензии на шлотинку). Сушат их при - 
комнатной температуре в течение 17-18 часов, хранят в зкои- 
каторе над слоем осушителя.

Экстракция препаратов иг проб и очистка экстрактов

Вола. 200 мл анализируемой воды помещают в делительную 
воронку и экстрагируют пестицид 10-15 Шс хлороформа, встря­
хивая воронку в течение 2-3 минут. Подученный экстракт 
фильтрованием через слой безводного сернокислого натрия в 
конической воронко (5-6 г) переносят в колбу для отгонки 
растворителя. Экстракцию повторяют дважды, экстракты объе­
диняют. Слой сернокислого натрия в воровке промывают 2 рава 
5 мл хлороформа, промывную жидкость объединяют о экстрактом 
ш отгоняют растворитель иа водяной бане до 0,5 мл. Остаток 
хлороформа удаляют осторожным продуванием воздуха.



Й$2ВШ« 5° г огурцов (средняя проба) в случав адалина 
на «одержание акракоа и кожуру, снятую со 100 г огурцов при 
анилида на карата:», мелко нарезают, помещают в коническую 
колбу, заливаю® 50-60 мл н-гексана или хлороформа и экстра­
гирую® в астатических условиях в течение 80 мин., периоди­
чески встряхивая. Экстракт фильтрованием черва безводный 
сернокислый натри!» переносят в колбу для отгонки раствори­
теля на водярой бане, экстракцию повторяю?. Вновь получен­
ный экстракт переносят в ту же колбу, пробу промывают два 
раза 10-15. мл растворителя. Промывную жидкость объединяют 
с экстрактом « отгоняю* растворитель яа водяной бане до 
объема 0,5 кя, остаток растворителя удаляют продуванием
ВОЭДV? -

gpjjojKg. 50 г яблок измельчают, помещают в коническую 
колбу', наливают 50-60 мл холодного гексана и экстрагируют 
пестицид на холоду (смесь льда о хлористый натрием), пе­
риодически встряхивая в течение 80 минут1. Полученный 
экстракт фильтруют 4i рез слой безводного сернокислого на­
тряс (g-б г) в колбу для отгонки растворителя. Гексан от­
гоняют на водяной бане, экстракцию повторяют. Вновь полу­
ченный экстракт фильтруют в ту же колбу, что и предыдущий. 
Пробу ? {аза промывают 10-15 мл холодного гексаяа, промыв­
ную жидкость фильтрованием через сульфат натрия обвединя- 
вт с экстрактом. Гексан отгоняют на водяной бане до 0,5 ил, 
еггчток его удаляют продуванием воздуха.

Остаток в колбе после отгонки гексана охлаждают, 
растворяют в 1,5-2 мл холодного ацетона. Стенки колбы тща­
тельно ополаскивают., Осадок г стенок снимают стеклянной 
палочкой. Вое указанные операции производят яри охлаждении 
пробы смесью льда с хлористым натрием» Смесь быстро филь­
труют крез слой безводного сульфата натрия (2 г) в неболь­
но!» воронке в колбу для отгонки растворителя. Стенки колбы 
erne трижды смывают небольшими порциями (1,5-2 мл) холодного 
оно гопа, фильтруя каждый pas растворитель через сульфат нат­
рия в колбу для отгонки, Нортон отгоняют на водяной бане 
до п,6 чл, остаток растворителя удаляют продуванием возду- 
, ), КолбУ охлаждают,

-  )8 "
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Содержав колбы после отгонки растворителя при ана­
лизе воды и огурцов растворяют в 0,<: т  диетидового афира , 
при анализе яблок -  в 0,2 т  холодного ацетона и при помощи 
капиллярно» пипетки наносят на пластинку* Стенки колбы еще 
8**4 раза омывают небоявшшш порциями растворителя* каждый 
раз нанося раствор в центр первого пятая так* чтобы диа­
метр его не превышал I см. Рядом о пятном пробы (олова и 
справа) на расстоянии 2 см наносят на пластинку стандарт­
ный раствор* содержащий предполагаемое в пробе количество 
пеетшрща* Пластинку с нанесенными пробами помещают в 
хроматографическую камеру с системой растворителей н- ечшшн 
ацетон После подтема фронта растворителя па высоту
10 см пластинку вынимают * помещают в вытяжной шкаф на 5~
10 мин* для удаления паров растворителя, обрызгивают т  
влажного состояния нингидршшвш реактивом ш «смещают в су­
шильный шкаф с темнературой Ю0°0 на б мин* в случае опре­
деления акрекоа и на б-? млн* при определении каратана.
При такой обработке на оранжевом фоне пластинки проявляет­
ся яркое малиновое пятно акрекоа, Ц  0,48*0,02 или ои~ 
раневое каратана* R |"  0,49*0,02* Количественное спреда*- 
ленив препаратов сравнением размера и интенсивности окрас­
ки пятна ядохимиката из «робы о пятнами стандартного раст­
вор производят нелосрдственно после проявления* т.к* 
интенсивность окраски со временим уменьшается*

Количество акрекоа или каратана в пробе в мг на кг
рассчитывают «о формуле; *

I а* , где
и

К -  количество пестицида в {фобе * мг/ш*
А - количество пестицида в «робе, найденное оравнением со 

стандартом, миг
В ■ навеска продукта, ввитая для анализа, г

Продолжительность анилина спотопляет: для водя \ ч.
Ю мин*; ллк 01 у рис» - Z ч« HO чин»; для яблок - 8 ч. НО «им
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в молоке
автор: Стемпковскай 1Д.
Определение амидофоеа в молоке и мяое 
авторы: Нетжлонов АД., Метелица В.К,
Определение байтекоа в молоке и мяое 
авторы: Ролз А.П., Непоклоиов А.А,
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(Ишиатический агар-диффузный не сод определения 156
фосфороргааачеоких инсектицидов в продукта 
животного происхождения 
авторы: Неноклонов АД., Метелица В.К.

Производив карбаматов

Колориметрический метод опрвдовевяа купрацвда-1 , 162
купрацина-И, Панова, Маркина, МТД в воздухе, 
продуктах пикания растительного происхождения и 
биологических средах 
авторы: Кяноанко М.А., Векмтейв Х.1.,

Экспрессное определение тогрекзткятиураидаеугьфйда IS6
(ИЩ) в зерне и зерновродукхах 
автор: Николаев А.в.

Определение оохахочных количеств дикрезила в биохо- 167
гнчаоких средах методом тонкослойной хроматографии 
автор: Оивохнн П.А.

Прочие соединения

Определение 2-мекокси-3,6-диклорбенаойной кислоты 172
методом газо-жидкостной хроматографии
авторы: Рыжков А.А., Гейд Ю.П., Бабин В.П., Свари
денко А.С,, Чекавская Д.А.

Количественное определение дикаибы (дианаха, 179
банвела-Д) в растениях и в почве методом хроматографии 
в тонком слое
авторы: Березовский И.Я., Самосвах Д.С., Никотин В.В.

Определение диурона, линурона, монурона, проланида, 184
волана, фаяорана в воде, почве, овощах методом хрома­
тографии в тонком слое 
автор: Самоовах Я.С.

Колориметрический метод определения ко то ран в (пахтарсжа) 188 
в хлопковом масле
авторы: Новикова К.ф», Иеявцер Ф.Р., Аидомпна Т.В.



Жачесжвшное и--ирличесхвеннов определение калина и 1$3
фталана в вине, виноградном соке, листах и ягода 
винограда, в почве ш воде 
авторы: Вайитрауб ФЛЬ, Дронь Л*П*

Определение иельнрекса в воздухе 199
авторы: Сорокина Л*В«, Клнсенго ШЛ*

Определение прометрина в почве, воде и растительном 203
материале методом хроматографии в тонком свое 
автор; Дроздова О.А»

Определение фенаэона в свекле, почве и воде £07
авторы: Эгерт В«Э«, Лиелгалве А,А«

Определение хлората магния в препарате-дефолианте, £13
хлопковом масле, шроте, шахе, семенах, ядрах семян 
ш волокне хлопчатника
авторы: Талипов ЮЛ*, "'жиянОаева РД*, Халимова УД.*, 
Белобородова Н#Ф,
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