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Государственная комиссия по химическим средствам борьбы с вредителями , болезнями растений ж сорняками

Редакционная коллегия:
Новикова K J . -начальник: сектора ШХС&Р; Калинин В.А.-к.с.н. *профес- 

сорязав.кафедры ТСХА; Гиренко Д.Б.-к.х*н.,зав.аналитической лаборатории 
УКР ВНИЖЖГОКС; Борисов Г.С.-зав- КТЛ РРСТАЗР; Устинова Т.Н.-ведущий 
специалист КТЛ РРСТАЗР.

Настоящие методические указания предназначены для сагоггарно- агшде- 
миологжческих станций и научно-исследовательских учреждений Минздрава РФ» 
а также ветеринарных» агрохимических» контрольно-токсикологических лабо ­
раторий Минсельхоза РФ и лабораторий других ведомств» занимающихся опре­
делением остаточных количеств пестицидов» регуляторов роста растений ж 
биопрепаратов в продуктах питания» кормах ж внешней среде.

Методические указания апробированы ж рекомендованы в качестве офи­
циальных Группой экспертов при Госхимкомжссии по химическим средствам 
борьбы с вредителями» болезнями растений и сорняками.

Ответственный за выпуск - Орехов Д.А.. заместитель председателя
Госхимкомиссжи - 
тел. 207-63-90

Сборник подготовлен к изданию Российской республиканской станцией
защиты растений "Главхимзащиты" МСХ рф
г. Раменское Московской обл.» ул. Нефтегазосьешш 11/41 тел. (246) 3-09-52



от м в ш ш ж

Хлорорганическже пестицида стр.

1 - Методические указания по групповой идентификации жлорорганическш: 
пестицидов ж их метаболитов в биоматериале» продуктах питания и 
объектах окружающей среды методом адсорбционной высокоэффективной 
жидкостной хроматографией.

29 июля 1991г. Л 6129-91.........9-.
2. Временные методические указания по определению модауна в эфирных 

маслах методом газожидкостной хроматографии.
29 июля 1991г, Л 6109-91........18..

Фосфорорганжческие пестициды

3 ♦ Методические указания по определению бщщклада в растительном 
материале хроматографией в тонком слое.

29 июля 1991 г, Л 6113-91........26-..
4- Временные методические указания по определению офтанола-Т (по изо- 

фенфосу> в воде, почве, зерне ж семенах сахарной свеклы.
29 шаля 1991 г, л 6105-91........31...

5. Временные методические указания по определению метаболитов ФОН» про • 
из водных тис- и датиофосфорных кислот в биоматериале методом тонко­
слойной и газожидкостной хроматографии.

29 июля 1991 г, Л 6072-91........36....
6- Методические указания по определению метаболитов фосфамида в биоло­

гических средах методом тонкослойной хроматографией.
29 июля 1991 г* Л 6133-91---.....48....

7. Методические указания по определению зтримфоса в зерновых культурах 
методом газожидкостной хроматографии.

29 июля 1991г, Л 6129-91........97....
8, Методические указания по газохроматографическому определению оста­

точных количеств зтамона в столовой и сахарной свекле * зеленой массе



растений и почве.
29 и м я  1991т* Ж 6094-91........ 62...

3. юетедаческие указания по определению афаля (этшзфосфита алюминия ж 
фосфористой кисло*») в растительных культурах» продуктах их перера­
ботки» вода» почве методом газоаздкостиой хроматографии.

29 июля 1991г* N 6132-91..___ ....70...

Шретрсвдн

10«Временные методические указания по определению изатрина в раститель­
ном материале методом тонкослойной хдоматографии.

29 июля 1991 г, N 6070-91......... 85..--
11-Временные методические указания по определению шзретроидов (пермет- 

рина»дшперметрина»фешвалерата я декаметржна )в молоке и мясе методом 
газожидкостной хроматографии.

29 июля 1991г. N 6093-91..... .. .91. -.
12. Временные методические указания по определению суми-о в биологиче­

ском материале методом газожидкостной хроматографии.
29 июля 1991 г* N 6101-91...... ..103....

Гетероциклические соединения

1.3- Временные методические указания по определению остаточных количеств 
азовита в зерне злаковых» зеленой массе растений» сахарной свекле» 
яблоках» почве и воде газожидкостной ж тонкослойной хроматографией.

29 июля 1991Т* N 5371-91........ 110....
14- Методические указания по определению байфидана в зерновых и лекар­

ственных культурах» воде и Почве методами газожидкостной и тонко­
слойной хроматографии.

29 июля 1991т* N 6131-91.... ...123____
15. Методические указания по определению бутизана С в воде и почве ме-
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тодом газожадкоотшй хроматографии.
29 июля 1991 г, N 6139-91-..---- 131----

16- Временные методические указания по хроматографическому определению 
ивива и его метаболита» 2,6-лутидина в воде» овощам (картофель * огур­
цы »томаты),

29 жюля 1991 г* N 6079~91...... 136......
17. Временные методические указания но хроматографическому определению 

ивина в биологическом материале.
29 июля 1991г. N 6078-91...... 143......

18. Временные методические указания по определению остаточных количеств 
ивина и его комплексов в воде методом тонкослойной хроматографии-

29 июля 1991г. N 6077-91...... 149.....
19- Временные методические указания по определению кентавра в воде ме­

тодом хроматографии в тонком слое.
29 июля 1991 г» N 6100-91.... -.155— -

20. Временные методические указания по определению лент а грана в афир- 
ных маслах методом тонкослойной хроматографии.

29 июля 1991 г* N 6111-91...... 162.....
21 .Временные методические указания по определению рейсера в эфирных 

маслах лаванды и мяты методом газожидкостной хроматографии
29 июля 1991 г» N 6074-91 ...... 168.....

22. (Методические указания по определению топаза в сельскохозяйственных 
культурах газожидкостной и тонкослойной хроматографией.

8 июня 1989г, N 5009-89....... 174-...
23- Временные методические указания по определению харелли в воде ме­

тодом хроматографии в тонком слое.
29 июля 1991г. N 6102-91...... 182...

24- Временные методические указания по определению экспромта в воде 
методом хроматографии в тонком слое*

29 июля 1991г. N 6107-91...... 191--.
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25. Методически© указания по определений) ш ш щ с а  в почве» зерне зер­
новых культур методами газожидкостной и тонкослойной хроматогра­
фии. 29 июля 1991г, N 6273-91.......199...

Нитрофенолы ж их производные

26* Методические указания по определению акрекеа ж даносеба в крови 
ж моче тонкослойной хроматографией.

4 октября 1988т» N 4707-88.....210...
27- Методические указания по определения) трефлана в зеленой массе и 

зерне зерновых культур методом газожидкостной хроматографии.
29 июля 1991г. N 6125-91........215..

Производные мочевины и карбаминовой кислоты

28. Временные методические указаттая по определению остаточных коли­
честв днмшшяа в яблоках тонкослойной хроматографией.

29 июля 1991г. N 6075-91.......222..
29- Временные методические указания по определению остаточных коли­

честв картолияа-2 в зерне ячменя, пшеницы и других злаков,гречи­
хи, бобах сои,сухих кормовых травах, почве и воде тонкослойной 
хроматографией.

29 июля 1991г. N 6097-91........228.
30. Методические указания по определению карте лина.2 в биосубстра­

та х методом тонкослойной хроматографией.
29 шаля 1991г. N 6115-91.......240.

Алкажсарбоновые кислоты и их производные

31. Методические указания по ускоренному определению 2,4-Д и ТХА
в биоматериале (органы и ткани мелких наземных и почвешшх жи­
вотных) методом газожидкостной хроматографии.

4
29 июля 1991г. N 6128-91 247. .



32. Методические указания по определению 2,4™Л в воде методом обра- 
щенно-фазовой высокоэффективной жидкостной хроматография.

29 июля 1991г. N 6127-91...... 253..

Прочие пестициды

33- Временные методические указания по определению пабу в эфирных ма­
слах методом тонкослойной хроматографии.

29 июля 1991г, N 6110-91........ 260..
34. Временные методические указания по определению остаточных коли­

честв нафта левого ангидрида в зерне кукурузы, льна и воде тонко­
слойной, хроматографией.

29 июля 1991 г, N 6096-91...... 265...

Методически© указания по измерению концентраций пестищадов 
и полупродуктов их получения в воздухе рабочей зоны

1 . Методические указания по га зо хрома трографическому измерению концент­
раций бутизана в воздухе рабочей зоны.

29 июля 1991г. N 6138-91 .... ....272____
2. Методические указания по хроматографическому Измерению концентраций 

видаила в воздухе рабочей зоны.
26 февраля 1991 г, N 5325-91 ..... 276....

3. Методические указания по хроматографическому измерению концентраций 
глина в воздухе рабочей зоны.

29 июля 1991 г, К 6134-91.........281.....
4. Временные методические указания по хроматографическому измерению кон­

центраций грамекса в воздухе рабочей зоны.
29 июля 1991г. N 6082-91.........285......

5. Временные методические указания по хроматографическому измерению кон­
центраций гранстара в воздухе рабочей зоны.

29 июля 1991 г, N 6090-91 289___



6. Методические указании по измерению ковцвшрв^Й. оксима дакамбм в воз­
духе рабочей зоны тонкослойной хроматографией*

29 шаля 1991г. N 6117-91.-*.... 295....
7. Временные методические указания по хроматографическому измерению кон­

центраций дшшата и эдила в воздухе рабочей зоны.
29 июля 1991г. N 6154-91....... 300......

8. Методические указания по измерению концентраций 0̂ ~ Од - эфиров 2*4-ДМ;
2.4-Д и 2,4.5 - ТП~ кислот в воздухе рабочей зоны методом 
тонкослойной хроматографии.

29 июля 1991г. N 6119-91........ 308.....
9. Временные методические указания но измерению концентраций дуала в 

воздухе рабочей зоны методом фотометрии» тонкослойной ж газожидкост­
ной хроматографии.

29 июля 1991 г* N 6086-91.......314.....
10 Временные методические указания по хроматографическому измерению 

концентраций кентавра в воздухе рабочей зоны
29 июля 1991 г, J* 6085-91...... 323....

11. Временные методические указания по хроматографическому измерению 
концентраций лондакса в воздухе рабочей зоны.

29 шаля 1991г. N 6104-91....... 329.... -
12. Методические указания по хроматографическому измерению концентраций 

4-яитро-о-ксилола и 3-нитро~о-ксилола в воздухе рабочей зоны.
29 шаля 1991 г* N 6116-91 ........ 334.....

13. Методические указания по газохроматографическому измерению 
концентраций омайта в воздухе рабочей зоны.

29 июля 1991г. N 6269-91 ....... 339---
14-Временные методические указания по газохроматогтафическому изме­

рению концентраций офтанола-Т (по изофевфосу) в воздухе рабочей 
зоны

29 ш л я  1991г. N 6087-91...... 344---
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15 .Методические указании по хроматографическому измерению концентрахркй 
4~родаи~2-зитроашшша в воздухе рабочей зоны,

29 июля 1991 г, N 6118-91.... 349--*-
16.Временные методические указания по измерению коонцентраций тиадиа- 

зола в воздухе рабочей зоны методом тонкослойной хроматографии
29 шаля 1991г. N 6084-91.....354___

17 .Временные методические указания по хроматографическому измерению 
концентраций тетрила в воздухе рабочей зоны.

29 июля 1991г. N 6089-91.....358---
18.Временные методические указания по измерению концентраций

фодикура в воздухе рабочей зоны методом тонкослойной хроматографии
29 июля 1991г. N 6112-91___...362____

19-Временные методические указания по газохроматографическому 
измерению концентраций фюзиладз в воздухе рабочей зоны.

29 шаля 1991г. Ы 6088-91...... 369----
20.Временные методические указания по хроматографическому 

измерению концентраций харзлли в воздухе рабочей зоны.
29 июля 1991г. # 6071-91.....373---

21 .Временные методические указания по измерению концентраций 
экспромта в воздухе методом газожидкостной хроматографии

29 июля 1991г. Л 6081-91.....378....
22.Временные методические указания по хроматографическому измерению 

концентраций эллипса в воздухе рабочей зоны.
29 июля 1991г. J* 6083-91..___383___

23-Методические указания по измерению концентраций эфа ля в воздухе 
рабочей зоны фотометрическим и газохроматографическим методом.

29 июля 1991г. $ 6120-91.....387---



ХЯОРОРГАНИЧЕСКИЕ ПЕСТИЦИДЫ
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Министерством здравоохранения СССР
81 29 *9 ш ша 1991 г

$ 6132-91
МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ ПО ОПРЕДЕЛЕНИЮ ЭФАЛЯ ( Э Т Ш Ш Ж Г А  АЛЮМИНИЯ 
И ФОСФОРИСТОЕ КИСЛОТЫ) В РАСТИТЕЛЬНЫХ КУЛЬТУРАХ,ПРОДУКТАХ ИХ 
ПЕРЕРАБОТКИ „ ВОДЕ* ПОЧВЕ МЕТОДОМ ГАЗОЩЦКОСТНОИ ХРОМАТОГРАФИИ

1 - Краткая характеристика препарата 
Эфа ль - смесовой препарат;

(1) трие-О- (этилортофосфит Халшшжшм

Эфаль ~ ввявХ к.8. - вязкая прозрачная жидкость * хорошо 
растворима в воде «Компоненты препарата 1ДХХ в воде растворимы* 
П - трудно растворимы; в органических растворителях - практи­
чески не растворимы.
МДУ эфа ля в растительных культурах ( огурцы* виноград) - 
0*5 мг/кг, ГЩК в воде 0*3 мг/л.

Разработчики: М.В.Письменная* С.В.Мурашко* ВНШШШТОКС* г.Киев

О

М.м. 354,0
сбн18А10дрз

(11}фосфнт алвощния
А1Р03 М.м. 106,0

(III) фосфористая кислота
нзроз М.м. 82*02
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2„Мэтодаш определения бфаля ( втшфосфита а я ш ш ш  а фо<$ориртой
кислоты:) в -рвстатзшйвд; культурах, продуктах ш  переработка, воде, 
почв© методом газотдеоотной хроматографии.

2.1 „ О с ш ш  положения
£.1.1 ЛЗршцш молода
Метод оо̂ аюван на извлечении: ефаля из исследуемого объекта водой, 

концентрнровайш и шжлвдующвм опредадавот в® то дом реакционной 
газозшдоостной хроштографш в ввд© штшпфсигаводшх .

2.1.2» Метрологическая характеристика метода.
MeтрошНическай харшстеристзша метода определения втшйфосфита адю- 

минйя в растительных культурах, вив©, вишградйом сока, “вод©, почв© при­
ведена в таблице.

2.1.3. Избирательность метода
Условия экстракции и последующего газохроматографического опреде­

ления эфаля (етилфосфита алшиния и фосфористой кислоты) позволяют из­
бирательно определять препарат в присутствии фосфорорганических и пести­
цидов других групп.

2.2.Реактивы и материалы
Ацетонитрил, ч., ТУ 6-09-3534-82.
Метилгликоль (метилцеллозольв), чда, MPT 6-09-6347-69-
Гидрвзингидрат, чда Л  или паратолшюулъфометилнитрозамид ч.д.а.).
Кали едкое, ч., ГОСТ 9285-78.
Хлороформ, хч., ГОСТ 20015-74.
Кислота уксусная (ледяная), осч., ГОСТ 18270-81.
Кислота серная, х. ч., ГОСТ 4204-77, 20Х-ный раствор.
Триотиламин, МРТУ 6-09-6347-63.
Me танол, хч., ГОСТ 6995-77.
Див таловый ефир, х.ч., ГОСТ 6262-79.
Азот в баллоне, особой чистоты, ГОСТ 9233-74-
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Водород в баллоне* FGOf 3022-80.
Воздух из баллона* ГОСТ 9-010-в0*шя катаетаеммй компрессором.
Неподвижная фаза 15Х карбовакс 2ОМ на жроматоне N-AW-DMCS 

(О*16-0»20мм).
Этшззфосфшт алзщлиния * жч .
Фосфористая кислота , хч.
Основные стандартные растворы (ОСР) эталфосфита алюминия и фосфори­

стой кислотн с концентрацией по 100 укг/шг готовят взятием навески каж­
дого вещества 10 мг (0*01 ООг) хч. и растворением в дистюышров ашюШ воде 
в мерных колбах емкостью 100 мл.Хранить в холодильнике не более 10 дней. 
Рабочие стандартные растворы с содержанием 10 мкг/мл,
5 мкг/шх* 2 мкг/мл готовят разбавлением ОСР водой.Хранить не более 
2 дней.

2.3.Приборы, аппаратура и посуда
Газовый хроматограф серии "Цвет" или аналогичный с пламенно­

фотометрическим (фосфорным) детектором (ПФД) ш  пламенно-ионизационным 
(ПЯЩ).

Колонки стеклянные думной 1 м и 2 м, диаметр 3*5 мм*
Ротационный испаритель типа ИР-1М* ТУ 25-11-917-76.
Колбы грушевидные (круглодонные) вместимостью 500 мл, 250 мл* 100 

мл *50 ,мд 0 Ш  500-29/50-14,ГОСТ 25336-82.
Колб& мерные Вместимостью 50* 100 шх* ГОСТ 1770-74.
Прооирки мерные ша шлифах* вместимостью 5 и 10 мл* ГОСТ 1770-74.
Колбы конические вместимостью 250 мл* ГОСТ 25*336-82.
Пипетки на 0*1 ; 0*2; 1*0; 5*0; 10,0 мл* ГОСТ 1770-74-
Микрошяриц на 10 шел * Mfi-Ю, ТУ 5Е-2-833.024-
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Рис.I.Прибор для получения диазометана
1. Трехгорлый реактор
2. Капельная воронка
3.Обратней холодильник
4. Трубка для подачи азота
5. Газоотводная трубка
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Таблица
Штрадагшчеокая хараюгешоФшев метода определение афадш

\ « з &еШЗД£ШШ&М i£ ККСлДОТеи ) 33 f̂SCT̂ ŜJIb-Ŝ ^
культурах* продуктах та. переработан, вод©., почв©.

Нсхзддуешэ© Иссдздуешй Метод.Ш .
л п т - п г ^ е м предел обнзру— 

© ш я } мг/кг , мг/л
Среди© в' знача - нив оп­ределена
г

бтацтар^Вре 5 отклонение»
г

т

HoiSSpgTSJEb-
ушШ ннтер­
пел сред­
него Д

Эт1ш|50офит 1вода / 
почва1/ раститель- 

1 вы© куль-: туры: огурцы, 1 виноград /

0В01 82 8,5 10,4
а ж ш в ия 0.1 74 7,1 9*6

0.1 75 8,4 11 ,2
жмвль2/ 0,4 75 7,0 6,5вино / 0е2-0,5 78 6,8 8,7

Фосфористая -tвода ' / 0,01 79 5,9 7,5кислота почва / Раститель­
ные куль­турна огурцы, 1

0,1 75 7,7 10,3

виноград / вино17 0,1 77 9,9 12,8
0,2-0,5 76 7,1 9,3

I

1/ ВШЙГЙНТОКС 
2/ ШПТИХ
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Прибор дав полгзенЕШ дааэоштзЁва (рвс»1):
- колба крурлодошаи трехгорлая0 ГОСТ 25336-62 р е^шоть® 500 ъш на 
шшфаж, ГОСТ 973?-70, (рвашдааавнй сосуд) •
- холодвльник Лщбш:а на щдйфаж
- делительная воронка на шлифе (капельница)
- П-образный переходник на шлвфах
- капшдозр.

2 - 4 * Подготовка и определение 
2.4 И - Отбор проб
Отбор , хранение и доставка проб производится в соответствии 

с' *У нифжциров а иными правилами отбора проб сельскохозяйственной продукции 
пищевых продуктов и объектов окружающей среды для определения микроколи­
честв пестицидов" ?утвержденных заместителем Главного Государственного 
санитарного врача СССР В 2051-79 от 21.08.79- 

2.4.2.Подготовка колонки для ГЖХ
Колонку заполняют стандартной фазой (15Х карбовакс 2ОМ на хроматоне 

N-AW-DMCS), подключив ее к вакууму водоструйного наcoca.Заполненную 
колонку кондидаонируют в термостате колонок в течение 6 часов без 
подключения к детектору, продувая азотом (50 мл/мин) ж постепенно 
поднимая температуру от 100° до 150°. Затем колонку присоединяют к 
детектору.

2.5.Описание определения
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2.5.1 .Экстракция
Вода^ 200 шь- анализируемой пробы помещает б круглодонную колбу

емкостью 500 шг ш упаривают в вакууме водоструйного насоса (вакуум 
10-30 мм рт.ст,), температура бани 45°С) до 40-50 мл.Оставшуюся воду 
переносят в колбу для отгонки емкостью 100 щл ж упаривают при тех же 
условиях на 2-4 шь Переносят в мерную пробирку , измеряют обьем ( ? ) 
и отбирают аликвоту 0,1 мл ( ) дая метилирования и дальнейшего
ГЖХ анализа.

В случае, если используемый водоструйный насос не дает соответ­
ствующего вакуума, могло основную часть пробы сконцентрировать 
замораживанием .Колбу емкостью 500 мл, содержащую 200 мл воды, присое­
диняют к ротационному испарителю и помещают ее в баню с мелко раздроб-X/
ленными льдом с солью ( 10:3 ) .Вращают колбу на ротационном испари­
теле ( без подключения вакуума), чтобы вода в колбе начала кристалли­
зоваться .Кристаллизацию проводят до тех пор, пока в колбе останется 
40-50 мл вода.Оставшуюся воду переносят в отгонную колбу емкостью 100 
мл и концентрируют на ротационном испарителе под вакуумом до 2-4 мл 
при нагреве бани не более 45°С.Переносят остаток в мерную пробирку, 
измеряют объем ( ) и отбирают аликвоту ( 0,1 мл ) на газохроматогра•
фнческий анализ.

Растительные продукты :
Овощи, фрукты:ТТ Из измельченного образца исследуемого продукта

отбирают на анализ 100 г, заливают 100 мл вода, подкисленной предвари-

X/ Примечание: Приготовленную смесь лед с солью можно повторно 
замораживать и использовать ее многократно
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дельно уксусной кислотой до рН=5 ж вкстрагируюг 30 ш т  на аппарате 
для встряжШвання „Фшгь'Х'руют в мерный хщлиндр через фильтр “красная 
лента*1 ( желательно под вакуумом ) 50 мл пробы { соответствует Р=25 г 
пробы ) «Переносят экстракт в колбу для отгонки и отгоняют воду под 
вакуумом при температуре бани не более 45°С до 2-2,5 мл.Измеряют 
точно объем сконцентрированной пробы ( У̂  ), отбирают 0,2 мл, переносят 
в мерную пробирку и доводят до 2 мл смесью растворителей метлгликоль- 
ацетонитрил С 1:1 ) .Полученную смесь либо переносят в центрифужную 
пробирку и центрифугируют при 3000 об/мин в течение 15 минут, после 
чего отбирают в градуированную пробирку для дальнейшего метилирования 
1 мл центрифугата; либо фильтруют через небольшой бумажный фильтр 
"красная лента" и также отбирают в градуированную пробирку для мети­
лирования точно 1 шг смеси, что соответствует аликвоте 0,1 мл С У? )
сконцентрированного ( У̂  ) экстракта.

2/Хмель. Из измельченного образца отбирают на анализ 25 г.
Препарат из образца экстрагируют смесью растворителей метялгликоль и 
ацетонитрил (1:1 ) триады по 50 мл, каждый раз встряхивая колбу по 
10 минут на аппарате для встряхивания , давая пробе немного отстояться. 
Экстракт сливают через безводный сульфат натрия в колбочку для отгонки
растворителя.Отгонку ведут под вакуумом 10-15 мм рт, ст. при температуре

о
бани не более 40 С. Растворитель отгоняют до небольшого объема. Затем 
собирают раствор количесвенно в мерную колбу емкостью 50 (У-j ) мл и доли­
вают до метки ацетонитрилом. Из раствора отбирают 5 С^) мл для метили­
рования и дальнейшего газохроматографического определения.

77



Ш т 9 щттшттшШ сок» Эадш тооойвж тощвт бнть вдюведвд &-тжт 
&$шш в  едыквд шшш^зд© *> 100 г  шш©р$щда в мш?«вра в пара-

2£-g Н ti“ Э*=в ътж а ш  3000
<20/ывШч$О& ’шщэлшшг ш? ш ш м  дщшнтацшй ш п&^л&ршт обьш {100 г ягод

ж /даю ТО**вО ш  дай!
, 1/

®арй®й*р i =-1(3 т с  в ш а п вшогюадаого а д а  япщщвашг под вакуумом

(1030 ша-рт^с®») шдаотру$иого насаоа (''.тът&ра'ЩР® б аш  т  боле© 
о ж/

45 О) да 2-5 to * Жзм®раш? течш обьем оксвдзнтрщюваншэй пробы (У̂  \

оз?бщзаш 08£ ш  1 далее поступают как ооцсадо щш анаша© овощей 
и фруктов.

5 /
Варйаш к -25 мл ввзна ш®. звждаграддого сока влшшат в круглодон­

ну® колбу на 250 мл,, дабавляш? 100 ыл ш&тш гш к о ш  i 1 ш  тривтждашша 
Сь$е>Сь упаривают на да^ацшшшом исшршаде isgm. ш ш в р т щ ш  40°С ж давле­
нии 20 ым. рт^ст. да обьема £5 мл. Этот раствор количествен© перекосят
в мерную колбу на 50 мл (У ) п доводов до метки адатошгарвдюм. Содерэш-

1
*щ>© колбы, перемешивают ш фшгьтруш через бумазшым фшоьтр для удаления 
нераотворщп&иЕ веществ* Из фильтрата отбирают 5 (Vg) мл дда метшщровашш.

Почва и V К 100 г воздушно-оулой почни прзлдааш 70 мл хлороформа 
г 70 s&s вода.Встряжшешзт пробу на аппарат© для встряхивания 30 минут 
Даш 15 шщут отстояться. Сливают жидкую фазу D фильтруя под вакуумом 
на порода© Бюжкера через фильтр "красная лента".К остатку в колб© 
прибавляю? 50 ьш хлороформа ж 30 мл водыр енергияыо вотраживавя1 и 
фильтруют 9 как описано выше . Фильтрат переносят в делительную воронку ш 

отбрасывают нижний хлороформный слой. Водную фазу переносят в колбу 
для отгонки и концентрируют до 10 мл под вакуумом водоструйного



насоса » как описано дате для растений,Измеряв тонко объем сконцентри­
рованной пробы» отбирают 0,2 мл и далее поступают,как описано при 
при анализе овощей и фруктов,

2.5 * 2. Получение метшшраизводаых ефаля (этшвфосфпта алюминия ж 

фосфористой кислоты).
Подготовленные аликвоты, экстрактов ( ) метилируют даазометаном*

Одновременно метилируют стандартные растворы атилфосфита алюминия 
и фосфористой кислоты.Для этого берут по 0,1 мл рабочих стандартных 
растворов ( 10 мкг/мл, 5 мкг/мл, 2 мкг/мл) ж по 0,9 мл смеси 
растворителей метилгликоль-адетонитрил ( 1 ;1 )» т.е. подготовленные 
к метилированию и дальнейшему газохроматографическаму анализу 
стандарты содержат 1 мкг/мл, 0,5 мкг/мл, 0,2 мкг/мл этилфосфита 
алюминия или фосфористой кислоты.

2.5.2.1.Получение диазометана
Вследствие токсичности и раздражающего действия 
диазометана прибор должен быть установлен в вытяжном 
шкафу. При работе использовать индивидуальные средства 
защиты: экран, перчатки, очки.

Вариант 1 1 В реакционную колбу ( см.рис.1) помещают 6 г кали
едкого, 3 мл метанола и 3 мл гидразингидрата.
Через смесь продувают азот с расходом - 100 мл/мин.
Из капельницы подают хлороформ со скоростью 1 капля за 1-2 с. 
х/ КонечшйГобьём приупариваниизависит от сорта вина,сока.

При упарвашта крепленых вин» сладких соков до 2 мл может 
образоваться остаток в виде карамели, поэтому их упаривают до 
объема 5 мл.
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Ш ртшш И -V В ретяронйую ко«бу ( ошв|що'Л) вводятся 10 г иаратожг^- 
с$льфош'№ШЕЯЕразтш№9 25 ш  4% КОН в метанол© И 100 ё&я втвдкдоого 
вф£ра. Через скэсь продавада азот с расходом 100 шг/шн.

205о2о2оВ го&чгеавявннюе к дотазивдюветдо проба ж стандарта 
вводит до 5-6 мкл л©лигой уксусной» 3-5 айш 20Х-гой серной кислота ш 
гоодаада далучаевшй в описанном вйше прибор© даазометан до появления 
интенсивной ̂ велтой окраски раствора дроби ш ш  стандарта .Затем медленно 
нейтрализуют шзбгзтоп дщазомвтана в пробе ( стандарте) прибавлением 
нескольких шшролжтров уксусной кислотыР до исчезновения окраски.
Пробы ж стандарта готовы к газожроматографЕсческому определению. 
Замеряют конечный обвей пробы, мл ( ).В хроматограф вводят 1-3 мкл
голучежНого раствора.

Поел© окончания метилирования прекращают подачу в реакционную 
колбу хлороформа ( вариант 1 ), отключают азот„ остатки в реакционной 
колбе заливают водой и тщательно промывают колбу ж .все части прибора 
водой-*

2 .5 о 3. Хрома тографиче сгаагй анализ
Газовый хроматограф серин "Ц в е т11 с гшаменно-фотометршчеекзам 

(фосфорным) детектором £ШД) »/ ш ш  пламенно-ионизационным ( ПИД ) **/
Колонка хроматографическая стеклянная дайной 2 мр внутренним 

диаметром 3*5мм */ (шш 1 м)#*/
Неподашзная фаза 15% Карбовакс 20 м на хрома троне N-Ан-ДМСЗ # 

(или SP -1000 на хромосорбе) #§
Температура колонки 145° G * (или 125)
Температура испарителя 180° С * (шш 25(3) **
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Газ-носитель- азо т с расходом 50 мд/мш # (жш гашШ 55 мл/мим) т . 

Расход воздуха 120 мл/мш 1 ̂ (400 мл/мин)
Расход водорода 65 ия/мин * (шш 20 шфмш) $ф 
Вводимый объем 1-3 шел * (0р5мкл)«
Шкала множителя 2*64^10
Скорость диаграммной ленты 240 мм/час
При условиях *
Время удерживания:

Диметилфосфоната (метилирование фосфористой кислоты):2,1 ш ш  
Металэтилфосфоната (метилирование этилфосфита алшавия):2»6 мин

(хроматограмма приведена на рис. 2.)

Предел определения:
Дьметилфосфоната -0И нг
Метилвтилфосфоната -0,1 нг.

При условиях
Время удерживания даметилзфосфоната 1 „1 мин 
Предел определения даметилфосфоната 0Р5 мкг
Количественную оценку проводят методом соотношения со стандартами 

этилфосфита алюминия и фосфористой кислоты, по высоте пиков.
Расчет результатов анализа проводят по формуле:

X = С . Hg - ^ V3 где
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1 - сотш ввш е втлфосфятд алюминию (фосфористой кислоты) в анализиру­
емой пробе в мг/кг мг/л;

С - количество стандарта этшлфосфита жш фосфористой кислоты* введенных 
в хроматограф в нг;

1Ц - высота пика стандартного раствора „ mms

Hg- высота пика пробы, м щ
Ч^- конечный объем сконцентрированного экстракта пробы, мл;
Vp- объем пробы (мл), отобранная для метшровайШ) из пробы V̂
V^-обьем пробы, после метилирования, мл;
V^-объем пробы о введенной в хроматограф* шел;
Р - масса анализируемой пробы, ш ш  объем анализированной пробы воды, мл.
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3 .Техника безопасности

Соблюдать все необходимые требования при работе в химических 
лабораториях* а также правила устройства^ техники безопасности, производ­
ственной санитарии, противоэпидемического режима и личной гигиены при 
работе в лабораториях, отделениях, отделах санитарно-апидемиологических 
учреждений систем М3 ССР 2455-81 от 20.10.81.

Особое внимание обратить при работе с гидразквгидратом и диазоме­
таном. Соблюдать требования безопасности, описанные в методике.

Гидр а зингидр а т -токсичная, пожародасная жидкость (температура 
воспламенил 59° С, самовоспламенения 267° С).
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