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Настоящие методичеокие указани я предназначены для сан и -  
тарно-зпидемиологичеоких отанций и н ауч н о-и осл ед овател ь-  
ских учреждений Минздрава СССР, а  также ветеринарны х, а г 
рохимических, контрольно-токоикологичеоких лабораторий  
М инсельхоза СССР и лабораторий других Миниотеротв и ве 
д о м ств , занимающихся анализом остаточны х количеотв п ес
тицидов и биопрепаратов в продуктах питания, кормах и 
внешней с р е д е ,

Методичеокие указан и я  апробированы и рекомендова
ны в  к ач естве  официальных группой экспертов при Госкомио- 
сии по химическим ср ед ствам  борьбы о вредителям и, б о л е з
нями растений и сорняками при МСХ СССР. (П редседатель  
группы зкоп ертов М .А .К лисенко).

Методические указани я согласованы  и одобрены от
делом перспективного планирования оанэпидслужбы ИМПиТМ 
мм.Е.И.М арциновокого и лабораторным советом  при Главном  
санитарно-эпидемиологическом управлении М инздрава СССР.



■■..:■■;. (“ л. ■ ■'. •Заместитель Главного' Государственного; ! ;с
/ ^ л:' : ^  ;Н

■ ЪЩ^}У':\ \Ф }’̂ гГХ ;Ъ  ; :̂ rj?i'lr-;f*:''V^^ Ai'M’i'iSsLŴbHKÔ "
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Н -гек са н , х .ч .  ТУ 6 -0 9 -3 3 7 5 -7 8  
И эооктан. ГОСТ 4 3 7 4 -4 8
Кальций сернокислый C aSO ^H gO  в течение 1 -2  су т о к  прокали

вают при температуре 180°С и просеивают ч ер ез  си то  размером 100 
меш. Хранят в склянке с  притертой пробкой .

Метилоранж. ГОСТ 10816-64
Натрий серкокислкй безводный, ч д а . ГОСТ 4 1 6 6 -6 6  
Натрий хлористый, х .ч .  ГОСТ 4 233 -66
Проявляющие реактивы: I )  0 ,4 #  ацетоновый р аствор  сромф еноло- 

в о -си н е го  с  2% водным раствором  азотн ок и сл ого  сер ебр а  в равных объ
ем ах. Для осветления фона пластинки после опрыскивания проявителем 
I  го то в я т  2 )  2% водный раствор  лимонной кислоты (можно у к с у с н о й ). 

Лимонная ки сл ота , чда . ГОСТ 3652-69 
Силикагель марки 11 КСXй.
Смесь р астворителей : гексан  и ацетон (7 2 :2 8 ) ;  к эооктак  и 

ацетон (7 0 :3 0 ) ;  бензол  и этилацетат ( 9 0 :1 0 ) .
Соляная к и сл ота , х .ч .  ГОСТ 3118 -67  
Спирт этиловый. ТУ 19П -39-69 
Спирт метиловый, х .ч ,  ГОСТ 6 9 9 5 -6 7
Стандартный раствор  байлетона в ацетоне или этиловом спирте 

с содержанием 2 0 0  м кг/м л.
Уксусная к и сл ота , х .ч .  ГОСТ 61-69  
Хлороформ, х .ч .  ГОСТ 3X60-51 
Этилацетат, х .ч .  МГТУ 6 -0 9 -6 5 1 5 -7 0

2 .3 .  Приборы и посуда

Аппарат для встряхивания. АВУ-1 
Баня водяная. ТБ-110
Воронки делительные.
Зоронки химические.
Камера для хроматографирования.(любой со су д  с  притертой 

крышкой).
Колбы мерные емкостью 2*> ил. A-IA
Колбы конические, емкостью 250  мл с пришлифованными пробка

ми. КН
Микропипетки для нанесения стандартных и испытуемых р а ств о 

р ов .



Пластинки для хроматографии "силуфол" размером 50x150 мм 
производство Чехословакии.

Пластинки стеклянные размером 50x150 мм с тонким слоем си
ликагеля.

Пульверизаторы для опрыскивания пластинок.
Ротационный испаритель. ИР-1
Сушильный шкаф.
Цилиндры мерные на 5, 10, Г00 мл.
Часовое стекл о.

2 .4 .  Подготовка к определению.
2 .*1 .1 . Получение химически чистого байлетона.

Из торговой фирмы 25# смачивающегося порошка байлетона готов
ят насыщенный раствор в этиловом спирте, помещают его на водяную 
баню при 3 5 -4 0°С и оставляют до полного растворения препарата. За
тем растзор  отфильтровывают и упаривают до небольшого объема и ос
тавляют в холодильнике для кристаллизации. Выпавшие кристаллы от
фильтровывают, промывают охлажденным этиловым спиртом и высушива
ют на воздухе.

Дополнительным критерие.% степени чистоты препарата служит хро
матографическая индивидуальность, при определении которой стан
дартные растворы, будучи нанесенными на пластинку в количестве 5 - 
10 мкг, не содержат посторонних пятен после хроматографирования.

2 .4 .2 .  Приготовление пластинок.
Пластинки тщательно моются хромовой смесью, промываются про

точи водой, затем дистиллированной и сушат. Покрывают сорбцион
ной смесью, состоящей из 30г. силикагеля, 5 г . сернокислого каль
ция и 100 см^ воды. (Силикагель измельчают, пропускают через сито 
и промывают с соляной кислотой, уксусной кислотой, дистиллирован
ной водой до нейтральной реакции ни метилоранж. Один раз промыва
ют метанолом, ьысушиьапт.2 часа на воздухе и 4 часа сушат в су 
чильном zx.rx.by при 120°С. Получают силикагель с I I I  степенью актив
ности по 1.-ро,;млку). Су пат * пластики л горизонтальном положении в 
течению iV-C(- час. при комнатной температуре и хранят в эксикато
ре пал С-.Са* .

1 .5 .  П р о ве д/; к и о аре де ;;е!: л я . 
экстракции.



П очва. ICO г .  в озд у ш н о-су х ой , просеянной ч ер ез  си т о  с  ди ам ет
ром 1-2 мм, почвы заливают ацетоном до покрытия пробы и оставля
ют на ночь в кол бе с  притертой  пробкой или экстрагирую т на аппа
рате для встряхивания в  течен и е ? - х  ч а с о в . Полученный р а ст в о р  о т 
фильтровывают. О статок  в кол бе  и на фильтре промывают небольшими 
порциями р а ств ор и тел я . Общий эк стр а к т  упаривают д о  небольш ого 
объема и хром атограф ирую т. Сильно окрашенные растворы  обе сц в е ч и 
вают путем добавл ения 5 -1 0  г .  активи рован ного у г л я .

Растительный м атериал .1 0  г -  л и стьев , 2 0  г .  корней или п о б е 
г о в ,  50  г .  плодов растираю т с  кварцевым песком  и безводным с е р н о 
кислым натрием, заливают тем же р аствор и тел ем  (а ц е т о н о м ) и о б р а 
батывают аналогично пробам почвы . После э т о г о  добавляю т у г о л ь , 
вытяжку, для лучшего ее обесц вечи ван и я , выдерживают 30  мин, на 
водяной бане при 3 5 -4 0 °С , затем  перемешивают на аппарате для 
встряхивания в течение I  ч а с а . Р а ств ор  отфильтровывают, высушива
ют сульфатом натрия, упаривают и хроматограф ирую т.

Примечание: при р аботе  с  оводненными плодами п осл е выпарива
ния ацетон а  довол ьн о ч а ст о  на дне колбы о с т а е т с я  в о д а , к отор а я  
при 70°С  не вы п ари вается . В т к о м  случае н а д о ;
1 .  Д обавлять небольшие кол и ч ества  ацетон а  (ч е р е з  б / в  сернокислый 
н а тр и й ), взбалты вать и сн ов а  вы паривать. Так 2 -3  раза  до окон ча
тел ь н ого  объема 0 ,1  мл.
2 .  Водный о ст а т о к  с  насыщенным р аствором  поваренной соли  ( /V a C I )  
доба ви ть  хлороформ, равный по объему жидкости и эк стр а ги р о в а ть  
препарат в течение часа  на аппарате для встр яхи ван и я . О тделить 
хлороформ, п р оп усти ть  е г о  ч е р е з  б /в  сернокислы й натрий , а к жид
к ости  сн ова  д оба в и ть  та к ое  же к ол и ч еств о  хлороформа и. еще раз 
п оста в и ть  на качалку на 3 0  мин. Экстракты объ ед и н и ть , выпарись и 
хромато гр аф кровать .

2 . 5 . 2 .  Хром атограф ирование„
Сухие о статки  растворяю т в 0 ,1  мл ( 4 - 5  к а п ел ь )  ацетон а  и на

н ося т  на хроматограмму. Обмывают колбу 3 -4  раза по 0 ,1  мл р а с т в о 
рителя и опять наносят так , чтобы размеры пятен не превышали 5 - 6  
мм. Слеза и справа от  пробы наносят 3 -5  мкг ста н д а р тн ого  р а ст в о р а  
Пластинку высушивают и опускают в хроматографическую камеру. При
готовляют одну из подвижных фаз, наливают'на дно камеры и о п у с к а 
ют пластинку. Готовую пластинку оставляют на возд у х е  для присуш
ки и опрыскивания проявляющим реактивом .



Байлетон п р оя в л я ется , как правило, в виде двух  сиъих пятен 
на желтом фоне пластинки с  R |l - 0 ,2 2  и Rj'g - 0 ,5 6  па пластинке Ис и -  
л уф ол "; на силикагеле со о т в е т ст в е н н о  -  0 ,1 6  и 0 ,4 4 .

2L.6. О бработка р езу л ь та тов  анализа, 

П ол укол ичественное определение проводи тся  путем ви зуал ьн ого  
сравнения и н тен си вн ости  окраски и размера пятен пробы и стан д ар т
ных р а с т в о р о в . Для получения количественны х данных содержание 
бай л еток а  определяют путем измерения площади пятен на хроматограм
ме с  помощью кал ьки , п р отер той  вазелиновым или растительным мас
л ом . Площад' пятна высчитывают методом наложения кальки на милли
метровую  бум агу .

Р асч ет  р е зу л ь та т о в  анализа производят по формуле:

X х А п р ооы  
В х *3стан дарта

, гд е

X -  содерж ание препарата в пробе в м к г /г  или м г /к г  в е с а ; 
к  -  к ол и ч еств о  п реп арата , найденное путем ви зуал ьн ого ср а в 

нения разм ера и ин тен сивности  пятен пробы и ста н д а р тн ого  р а ств о 
ра в  м кг;

3 -  в е с  или объем исследуем ой  пробы;
5 пробы *  пл огадь пятна анализируемой пробы в мм^;
^ ста н д а р та  ~ площадь пятна стан д ар тн ого  р а ств ор а  в  мм^.

2 . 7 .  Требования б е зо п а сн о ст и .
Необходимо с о б . юдать требования безоп а сн ости  обычно рекомен

дуемые для работы органическими растворителям и, концентрирован
ными кислотам и .

С тр ого  р у к о в о д ст в о в а т ь ся  "Правилами по технике безоп а сн ости  в 
химических лас- р а т о р и я х " .

Примечание.ДОК и ПДК бпйлетона не установлены.

2 . 3 .  Л и тература.
opecht 7/. Lotho&e лиг gaschroaatograph ischen  Be о1; !  mining der 

VuryP.r.idc' b 'ab criaaao l, P luotrim nzol und Triodimefon in  Pflajns^n 
and IV.dor*- Pi um ^cnichutz tfochr. Boyer, 1977, j50, 1s 55-71.



Настоящие методические указания по определению остаточны х ко
личеств фунгицида байдетона в п оч в е , корнях, зеленых л и стьях , пло
дах том атов и огурцов методом ТСХ разработано
1 )  Бажановой Ниной Васильевной -  с т . н . с .  в лаборатории биохимии 
растений и вредных организмов института защити растений МСХ Аомян- 
ской ССР.
2 )  Аветисян Каринэ Вараэдатовной -  м л .н .с .  в лаборатории биохимии 
растений и вредных организмов института  защиты растений МСХ Армян
ской ССР.
3 )  Папоян Фрунзе Артаваздовичем -  за в . отдела фитопатологии инсти
тута  защиты растений МСХ Армянской ССР.
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