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УТВЕВДАЮ
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ВРЕМЕННЫЕ МЕТОДИЧЕСКИЕ д а зш я ПО ОЯРШЖШШ остаточных йо ш есгв 
ЦВРКОШШ в КАРТ0ФЕ1Е, ОГУРЦАХ# ПОМИДОРАХ И ВОДЕ ТОНКО-.

алойной хроматографией

L Краткая характеристика препарата
Церкецид -  мевый етечеотвениый фунгицид, херен# преявив-

инй себя для берьбы о гриб явными эабелеваниями картофеля* егурцев, 
тамата в и других оельояехезяйствениых культур. Действующ®® начал® препа­
рата -  тришар@лакташ ыедь (И) сульфат дигидрат.

. Cuiok.2H£ C jg H ^ ^ ^ a ,^
Мел, масса 534,5

В чистех виде -  кристаллы аелеме вате-голуб ere ц®@та с ?.ги,82-&4®С, 
Херена растверим в веде, пт иле вам спирт®, хуже в ацетеке, иерастверим в 
гексан®, бензеле.

для крио 1600 мг/кг, для мшей -  1260 мг/кг. 
церкецида в иредуктах питания и веде не уставе влеки.

2, Мета дика епределеиия церкецидд в картофеле .огурцах .помидорах 
в вед® танк®елейней хрематеграфией

2. 1« Оскевлые пележеямя
2.'Ll. Принцип метем
Метел аокеваи на извлечении церкецидд ms ©вещей О, В* р&стверем 

о® ля кай кмолеты, а из падки елейней веды -  хлере фермам, пе рерасп редаленик 
абразашшегася кал р® лак гаи* в хлиз рефери, ечметх* ееещиаге и ведмего 
абстракта на в»лживее с екисые аивмииия, а картефельнега экстракта -

сн^аи^-сн^

СН̂ -СНт-СО'
Nh
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ооаждсмием приме о ей раствором фосфорной лк С леи о кисло ты о по следую­
щим определением тонкослойной хрематеграфией.

2.1.2* Метрологическая характеристика метода
Диапазон измеряемых концентраций Я)-40 мкг.
Пр е̂л обнаружения Ю мкг.
Предел обнаружения 0,4 мг/кг а овощах и 0,01 нг/л в воде.
Среднее значение определения стандартных количеств це-ркецидя

С при л ■ 15 в овощах 84,4!?, в веде 96,4?.
Стандартное отклонение $ при л *■15 в eB«e$sx +5,£$, в воде о5,|? .
Доверительный интервал среднего при рг 0,95 и п*5 

в овоцах 84,4+6,25?, в воде 96,0+6,3??
Вьэмах варьи ро ван и я Я в ею  щах 80-90?, в воде 85-3D0?. __

2*1.3. Избирательность метода

Кроме картецида (фитона) Другие пестициды не мокют определению.
2.2. Реактивы и материалы
Этиловый спирт, хч, ГОСТ 5962-77# 96?~мый.
Метиловый спирт, хч, ГОСТ 6995-77.
Хлороформ, хч, ГОСТ 20015-77*
Бензол, хч, ГОСТ 5955-75.
HCI, хч, ГОСТ 3115-77, концентрированная, 0, In, 2м,
Фоофорио-молибденовая кислотаг чдд, ТУ 6-09-3 5 4 0~78, 40Я-ный рас­

твор.
Гидрекоиламим селянекианй, чда, ГОСТ 5456-79,
Едкий натр, хч, ПОСТ 4328-77, Хн*
Хлорид железа, ГоС^бН^О, чад, ГОСТ 4Г47...7Ч,
Сульфат натрия, хч,_ безводный, ГОСТ 4166-76,
Прея ждя в щи о реагенты. Реактив I, Растворяют 2 Lv гидроксил амина 

оо ляне кислого в Юи мл воды. Перед об работкой хроматограмм смешивают 
20 мл полученного раствора с 5 мл In едкого натр*. Рн актив 2. К 85 мл 
воды добавляют 15 мл 2и HCI и растворяют Ю г хлорида железа.

Окиоь алюминия, п отелемм активности по Брокману, нейтраль­
ная, БНР, (Реахим* или аналогичная.

Пластины сил уф® л ^254*
Стандартные растворы цергецида в этиловом спирте с содержанием 

Х00 мкг/мл (раствор А) и Ю мкг/мл (раствор Б). РЬотверы стабильно 
При хранении в холодильнике в течение трех месяцев,
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2.3* Прибери, аппаратура, тоут
Рвтациенный шкууадш» испаритель .̂ ТУ 25-II-9I7-76 
Аппарат для вот рях и вам и я А ТУ 64~1~Ю81~?3 
Камара для х ре мат» графи ре вами я*, ГО ОТ 10565-74 
Хрематвграфичвокая калаяка дяинвй 3D ом и вяутрвиюш диаметр»*

0,6 ом о кранам.
Сувилькый шкаф* ТУ 64-I-I4II-76
Квлбм плеск* денные,ГОСТ 9737-70, т  250 к 500 мл#
Делительные веренки, ГОСТ 30054-75, па 25, 250 я 1500 мл.
Колбы мерный, ГОСТ 3770-74, на JD0 мл#
Пуль еериз «пары стеклянные* ГОСТ 10391-74 
Пипетки на I и 10 мл о делениями, ГОСТ 1771X74.
Пробирки квнические градуированные, ГОСТ 1770V74, на JD мл*
2.4. Педгатвйка к а предела яка
Храма та графические камеры за чао М  начала хрвматвграфиревакия вап** 

мют смесь» недвижных растворителей хлврефера: метил »экй спирт (50?4)
Дензел:этилевый спирт (30:4) ддж тотътя  камеры «вдвижным раствори- 

талам#
Хрематеграфачешсу» келейку запелюшт £г «клеи алшияяя в 15 мл 

х л» ре ферма, Избыток хде реформа сливвжт с п еде» единением сдабеге вшеууме, 
вставляй слей р&ствермтоля на у у» вне L-2. ш  «ад веверхкеоты® серб вита,

2.5. Отбер преб
Отбер ср*б преведят » оеетдогстеяя о "Утфитщ-жйппы&п прелюдии 

етбера гареб о^хьс^х^зяйственмей «редукции, продукте» питании и «бъект©» 
екружажщёй среды для «пределекия микрекеличсств пестицидевм, утвержден-, 
вымя Минздравом СССР 21 августа 3979т , й 2051-79.

Аля анализа картефадя и егурц#в ледгетавяквшгг три параллельные 
недоели мессей 25г предварительна измельченные ш& кубики о размерен 
граней *к«»е 5 им.Пейндо ры предварительна измельчает некем на мелкие 
дальни, е тб и рол *т кеждеге пени дера узкий сегмент. Каждая из трех навн* 
с»к также доставляет 25 г.

2.6. Пр*ведение ©пределеимя
Картофель. Навеску анализируемей пробы п*иена»т в плес камину» 

к* лбу на 500 мл, ьалнвпют 50 мл 0,1н НОТ и экстрагирует церкацид с 
пвиемь» мвханическвг» встряхивания квлбы в течение 30 мин* Экстракт 
п репу с кают через бумажный фильтр в плеске дв ян у» кв лбу на 250 мл.
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Экстракцию картофеля проводят 6ас дна раза тем кв количеством раствори­
теля* К объединенному экотракту добавляют Ю ил ДО#-неге раствора 
фо офо рн е-ме либ де и о во й киодеты. Ваотвер выдерживают при комнатной темпе­
ратур# в точение 20-30 мим, поол« чего отфильтровывают полученный белый 
осадок через* бумажный фильтр, собирая фильтрат в делительной воронке 
емкоать© 250 мд* Препарат из солянокислого раствора извлекают экстракцией 
хлороформом три раза, порциями по 50 мл* Объединенный хлороформный 
экстракт сушат над безводным оульфатвм натрия* порциями фильтруют в 
грушевидную колбу емкостью 25 мл и концентрируют с помощь» ротационного 
вакуумного испарителя до объема 0 ,1-0,2 мл*

Огурцы. Навеску огурцов помещают в плоскодонную колбу емкостью 500 
заливают 50 нл 0,1н HCI н экстрагируют цоркоцид о помощью механического 
встряхивания колбы в течение 30 мин. Экстракт пропускают через бумажный 
фильтр в долит-альмую воронку емкостью 250 мл. Экстракцию церкецида 
повтори-ют еще два раза тем же количеством соляной кислоты* Из объеди­
ненного экстракта выделившийся капролактам экстрагируют хлороформом, 
порциями по 30 мл три раза* Объединенный хлороформный экстракт сушат 
над безводным сульфатом натрия, порциями фильтруют » кругледеииую колбу 
емкостью 5G ид и о помощью ротационного вакуумного испарителя концентри­
руют раотвер до' объема /v I мл* Остаток переносят^ййуШбй^^^^йкрытем 
кране* Кран коленки открывают, дают возможность экстракту впитаться 
ш сорбент, колбочку несколько раз промывают хлороформом к полученный 
раствор каждый раз переносят на хроматографическую колонку. Капролактам 
алюируют с колонки с подсоединением слабого вакуума со скоростью 2кал/о* 
Общий объем элю ста D мл, отбирают элюат в грушевидную колбочку емкостью 
25 мл» Полученный раствор концентрируют о помощью ротационного вакуум­
ного испарителя до объема 0,1-0,2 мл.

Помидоры. Навеску томатов помещают в плесе до иную колбу емкостью 
250 мл, добавляют ГО-15 г безводного сульфата натрия, полученную массу 
тщательно перемешивают, приливают 50 мл 0 ,1м HCI и далее определение 
проводят по схеме, описанной для егуршв*

Вода. Одни литр воды помещают в долитваяую воронку емкостью 1,5- 
2 л, добавляют 5 мл концентрированной соляной кислоты и проводят 
•котрокцн* хлороформом четыре раза, порциями по 50 мл. Объединенный 
хлороформный экстракт суват над безводным сульфатом натрия, порциями 
фильтруют в кругло донную колбу емкостью 50 мд й с помощь© ротационного 
вакуумного испарителя концентрируют раствор до объема v l  мд. Очистку 
востра кто и дальнейшее определение проводят по схеме, описанной для 
огурцов,
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оЛ тек, пелучекиый пасла ачистки экстракта , о памащью отекляяиеге 
капилляра величественна пвренеоят на х райе та графическую пластинку. 
Параллельна на пластинку канвсят серию стандартных раствор©» церкацидд 
о саде ржанием $ ,  15, 20 ...¥ ) и кг, кетерые га тем т следующим ебразам.
В серия делительных варанах амкаотья 25 мл, катарыа садаржат па Ю мд 
О, Df HCI пемещаят сеетветстввине I; 1,5; 2; .. .4 мл етакдартнегв роства- 
ра Б с кен цент рацией церкецида JD мкг/мл. Выделившийся капролактам 
экстрагируют хлараформам три раза* перциями па 2D мл. Хларафармныв 
экстракты суват над без«едким сульфатам натрия, фильтруют в грушевидные 
келбечки емкостью 25 мл и о пемеаья ратацианкага вакуумнага испарителя 
канцен.рируют рае^р да абъема 0,14),2 мл- Храматеграмму развивают 
в оиотеме хле рефери: метиле »ый спирт (50:4) или беиэел:ЭгилавыЙ спирт 
(30:4). Пасла развития хрематеграмиы пластинку сушат на ваздухэ, а 
ватам ебробатываят из пульверизатора растварам гидра юскламииа (раактмв1)| 
Влажную хромата грамму выдерживают в сувилькем шкафу при температура 
120*С ж  течение 15-20 мин, а затем ебробатывевт IDjC-иии растварам PaCI  ̂
(реактивам 2). Капрелактам праквлястся на пластинках в вида керкчкевмх 
пятен на желтей фена о 1ЦО,404),05 в первой и 0,284),05 -  ш  втерей * 
Пятна стабильны в тачание 5-7 мин*

2*7. Об рабатка результата в анализа
Кали част ван на а аарадюлоане марка цида правадят путем эра вне мня 

плацам и мжтаиамвиаоти а краски пятая раба чай пребы и оЬрии стандарта в* 
При бель вам саде ржа кии цвркацида на пластинку навесят алик ватную часть 
раствора.

Седе ржание марка цида в анализируема)! пребе (X) в мг/кг или мг/л 
вычисляют па формула

А. 1Г
X " ------------ иг/кг (мг/л), где:

X . р
А -келичестве марка ми да, найдеинаа в храма та графируа май пребе, мкг;
ЯГ -  абший абьем раствара, из ката pare при наабхади мести атбирают 

аликвоту, мл;
1C -  аликвата, нанесликая на пластинку, мл ( при нанесении всей пребы

X)t
Р -  навеска а вашей в г или ебъвм пребы веды в мл.
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