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В Р Е  М Е Н Н Ы Е

ЮТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ ПО ОПРЕДЕЛЕНИЮ ВИТАВАКСА В 
ЗЕРНЕ И ВОДЕ м г т о д о м  ТОНКОСЛОЙЮЙ ХРОМАТОГРАФИИ

I.Краткая характернотика пестицида.
Витавакс/кербоксин/ -  3-ие тил-2-ф® ни лкербаыои л-5 (6-ди гидро- 

1,4-окоатиии представляет собой белое кристаллическое вещество с 
т.пл. 91 ,5 -92 ,5^ .

Растворимость в воде 0,17 г в 100 г.Хорошо растворяется в 
хлороформе, ацетонебензоле, метаноле и этаноле.

J -------Ч

H,c eOMHC»Hjr

Молекулярная масса: 235,3
Дзд для мыщей и крыс 3200 мг/кг.
ГЩК в воздухе рабочей эони I нг/*Р, в продуктах питания -  не 

допускается.
Используется для протравлялся сенян зерновнх культур в борь

бе о пыльной головней* Эффективен то клее против р&авчАыхгрибов 
№ раз личных дудьтурах.

Выпускается в форме 755-ксго о . п.
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При окислении его перекисью водорода получается плантвако

/  I / .
В растениях/в течение 6 недель/ витавакс подвергается окис

лению, образуя, в основном, сульфоксид /5>6-дигндро-2-нетил-1,4- 
окоатинн~Э-карбоксанилид~4-окаид/ и в небольших количествах оуль- 
фон / 5 , 6-дигидро-2-ме тил-1,4 - оксатиин-З-карбокоани лид-4, 4-ди оксид/ 
В воде при pH 2 и 4 через несколько недель обнаружены витавакс, 
сульфоксид и в незначительных количествах оульфон. В почве окис
ление витавакса до сульфокоида полностью завершается за 2 недели.

Окиолание витавакса до сульфоксида наблюдается в растворах 

некоторых органических растворителей /2 / .

2 ,& тодика определения витавакса в зерне и воде.

2 .1 .Основные положения.

2 Л Л . Принцип метода.
Вариант I. Суммарное определение витавакса и его метаболитов.
Метод определения витавакса и его метаболитов основан на их 

экстракции органическим растворителем, окислении витавакса пер

манганатом калия до сульфоксида, очистке экотракта, первэкстрак- 

ции в органический растворитель и дальнейшем определении в тонком 

слое адсорбента А Силу фол* , силикагелъ/-
В качестве подвижной фазы используют смесь хлороформа и эфи

ра в соотношении 5:2.

Обнаружение зон локализации сульфоксида витавакса в тонком 
слое сорбента основано на его У$-разложенви до аминосоединения, 
диазотировании нитритом натрия в солянокислой среде и азосочета- 
нии полученных солей фениддиазония с У-/1-нафтилэтилендиаминоц^ 
либо оО-нафтолом.^нафти ламином.

Вариант 2 .Определение витавакса.
Метоц определения витавакса основан на экстракции его из ана-
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лизируемой пробы органическим растворителем, очистке экстракта 
перераспределением пестицида в системе: органический раствори
тель -  вода -  органический растворитель о последующим определе
нием в тонком слое силикагеля ЮК-2,5 или силуфола.

Подвижная фаза -  смесь н-гексана и ацетона в соотношении 
3:2 или н-гекоана и эфира в соотношении 1:1.

Обнаружение зон локализации пестицида производят смесью ре
активов: 0,05#тНого раствора бромфенолевого синего в 50^-ном 
этаноле и I^-ного раствора азотнокислого серебра в воде о после
дующей обработкой пластинок 2 -̂ным раствором лимонной.кислоты.

Продукты окиоленмя витавакоа данным реактивом не обнаружива
ются.

Возможно обнаружение витавакоа по реакции, .опиоанной выше 
/вариант I, УФ-разложение, диазотирование и азосочетание./

2 Л .2. Метро логине скал характеристика метода.
Нижний предел обнаружения оульфокоида витавакоа о помощь» 

реакции диазотирования и азосочетания -  азоооставляющаяА*/1~наф- 
тилэтилендиамин/ -  0 ,5-1,0 мкг и аэосоставлчщие с̂ -нафтидаминлИ.- 
чафтод - 1,0-1,5 тег.

Диапазон определяемых концентраций.- I -'ЗО мкг.
Метрологическая характеристика метода представлена в таблице.

2.2. Реактива и растворы.
Ацетон, х.ч.; ТУ-6-09-3513-74.
.н-гексан|( ч .р  6-09-3375-78.
Гипс /кальций сернокислый СаЯО̂  . HgO/Г0СТ32ТО "74. В течение 

2 суток прокаливают при 180̂ С и просеивают через онто J00 меа.
Калий едкий. ч.д,а.,ГОСТ 9286-78.
Калий марганце воки с лий. ч.д.а.,ГОСТ £0490-75.
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Tad лида.
Мзтрологическая характеристика метода*

Наименование 'Нижний 
аналиэируе- . предел обнаг 
мого объекта 'ружения,

. мл/л, иг/кг .

Среднее * 
■ значение .

определе-* 
ния, %

Стандарт
ное откло
нение, %

Доверительный 
интервал сред
него, %

В о д а
/1,11 вариант/ 0,02 88,0 2.6 88,0 ± 3,2
Зерно пшеницы 
/  I вариант /  0,1 85,0 8.0 85,0 ± 8,7
Зерно пшеницы 
/  II вариант /  ОД 83,0 4.0 83,0 + 6,1

Крахмал водорастворимый, ч̂ рОСТ 1016Э*т76 
Кислота соляная̂ ГОСТ 3116-77,отн.пл.1,18 
Натрий сернокислый безводный,ТОСТ 4166-76,
Натрий азотйстокислы}, ГфСТ 4Г97-75, ос.<
Спирт этиловый̂ ректификат 96#-ный, ТУ-б-09-1710-77
Хлороформ, х*чм ГОСТ 200-15-74
Эфир для наркоэа; Госфаршкопея СССР.
Пластинки "Силуфол" /ЧССР/
Силикагель для хроматографии, KGK-2,5, ТУ-6-09-2523-72.Измель

чают, просеивают через оито 100 меш.

Приготовление проявляющих реактивов.
№ 1.а/ К смеси, соотоящей из 46 мл дистиллированной воды и 4 мл 
концентр*роваиной соляной кислоты,прибавляют 1г азотистокислого 
натрия.

б/Ы- / I -нафтилэтилендиамин/ дигидрохлорид, ч. ТУ 6-09-2544-
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-72?1$*-ныЙ раствор в этиловом спирте.
в )  , об-нафтидашн, ч,два 0̂ ГОСТ 8827-74,1$-ный раствор в эти

ловом спирте.
г )  , ct-нафтол, ч&д0а̂ Г(ЮТ 5838-70*3 г едкого калИ раотворяют 

в 50 мл дистиллированной воды, затем прибавляют 0,5 г об-наф
тола .

Реактивы готовят непосредственно перед проявлением.Расход 
реактивов 4-5 мл на одну пластинку,

#2.а).0,05#-ный раствор бромфенолевого синего(ч.д.а.у Т¥ 6- 
09-1058-76)в 50$-ном этаноле.

б )  Л? водный раствор азотнокислого серебра (ч.д.а^ГОСТ 1277- 
75̂ . Растворы а)и б) смешивают в соотношении 1:1.

в )  . 2# водный раствор лимонной кислоты .х.ч^ГОСТ 3652-69.
Растворы хранят в темной пооудв в течение месяца.
Стандартный раствор витавакса готовят растворением 10 мг

препарата в ацетоне /50 mV . Раствор содержит 200 мкг/ыл.Устой- 
чив при хранении в холодильник© в течение 3-х месяцев.

2 .3 .Приборы и посуда.
Аппарат для встряхивания .ТУ 64-I-I08T-73
Баня водянаяsТУ 64-1-2850-76
Воронки химические, дшшэтр 6 см̂ ГООТ 26-13-74
Воронки делительные.емк.250,500 мл.ГОСТ 10054-75
Камера для опрнокивания; ТУ 11-430-70
Камера для хроматографирования размером 150x200 мм.
Колбы мерные .ешс.50, 100 мл.ГОСТ 17-762-74.
Колбы круглодоннве оо я лифа ми, вгшЛ50,?00 мл .ГОСТ 10-394-72- 
Лампа кварцевая ПРК-4 или ПРК-7,
Йвкратвпетгеа,ГССТ 1770-74 /для ианеоеннк стандартного раствора/



227

Пдаотинки стеклянные размером 90х 12бйм.
Пипетки емкостью I, 5, 10 мл, ГОСТ 1770-74.
Прибор для отгонки раотворителя, ?у 25-11-917-76 
Пульверизатор стеклянный, ГОСТ 10391-74 
Цилиндры мерные» емк.25,50,100,250 mĵ OCT 1770-74.

2.4 .Подготовка к определению.
2 .4Л.Приготовление пластинок.
40 г силикагеля марки м1" либо НСК-2,5 растирают в фарфоро

вой ступке о 2 г гипса. Прибавляют воду /90 мл/ небольшие пор
циями и размешивают до образования однородной массы. На пластин
ку размером 9 х 12 см наносят 5 г массы, равномерно распределяют 
ее по поверхности. Сушат пластинки на воздухе в течение суток 
при комнатной температуре.

2 .4 .2 .Приготовление "свидетеля11.

В колбочку вносят 0,025-0,05 мл стандартного раствора вита- 
вакса /200 мкг/мл/, что соответствует 5-10 мкг препарата, упа
ривают в токе теплого воздуха досуха, прибавляют 10 мл 0,1#- 
ного раствора марганцевокиолого калия .Оставляют раствор на 
15 мин. Затем прибавляют 10 мл 0,3£-ного раствора ооляной кис
лоты и 5 мд I н а̂ авелевой кислоты g ждут до тех пор, пока раст
вор обесцветится. Экстрагируют хлороформом трижды по 50 мл в 
течение 3-5 кин. каждый раз.Экстракты объединяют, сушат безвод
ным сернокислым натрием и упаривают до небольшого объема.Скон
центрированную пробу количественно наносят на пластинку.

2 ,4 .3 .Отбор проб-

Отбор проб должен проводиться в соответствии с "Унифициро-
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ванными правилами отбора проб сельскохозяйственной продукции, 
продуктов питания и объектов окружающей ореды для определения 
микрокосме с тв пестицидов".

2 .5 .Проведение определения.
2.5 Л. Экстракция.

Вода. 200 мл анализируемой пробы воды помещают в делительную во
ронку и экстрагируют хлороформом трижды по 50 мл в течение 5 мин. 
каждый раз. Экстракты объединяют и фильтруют через алой безвод
ного сернокислого натрия и упаривают досуха на ротационном испа
рителе.

При необходимости определения в воде суммы витавакса и его 
метаболитов / I  вариант/ к сухому остатку прибавляют 10 мл О д 
ного раствора марганцевокиолого калия и делают дальше так, как 
описано в приготовлении "Свидетеля".

При определении только метаболитов*маргакцевокнслого калия 
и щавелевой кислоты не прибавляют /остальное делают также/.

Для определения только витавакса в воде по II варианту скон
центрированный хлороформенный экстракт /описано выше/ наносят на 
пластинку, покрытую тонким слоем адсорбента и производят хрома
тографирование.
Зерно. 50-100 г зерна пшеницы помещают в коническую колбу, при
бавляют 60-120 мл хлороформа и экстрагируют 2 часа яа аппарата 
для встряхивания. Экстракцию повторяют еще раз в течение 30 мин. 
Экстракты объединяют, сушат безводным сернокислым натрием, фильт
руют через бумажный фильтр /синяя лента/ и упаривают досуха на
ротационном испарите^.

При о пре деле mi и в зерне oywtsa витавакса и его метаболитов 
/ I  ьарзант/ к оухону остатку добавляют 10 мл 0,1$~ного раствора
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марганцовокислого калия. Оставляют раствор на 15 минут. Затем 
прибавляют 10 мл 0,3^-иого раствора соляной кислоты и 5 мл I н. 
раотвора щавелевой кислоты и ждут до тех пор, пока раствор обес
цветится. Прибавляют 20 мл ацетона и отавят в морозильную камеру 
на 60 мин. Фильтруют раствор через плотный бумажный фильтр /синяя 
лента/. Экстрагируют хлороформом трижды по 50 мл в течение 3-5 
мин. каждый раз. Экстракты объединяют, сушат безводным сернокио- 
лым натрием и упаривают до небольшого объема. Сконцентрированную 
пробу количественно наносят на пластинку.

В случае определения в пробе одних метаболитов в ходе анализа 
марганце воки о лый калий и щавелевую кислоту не прибавляют.

Для определения в зерне витавакса по II варианту к сухому ос
татку е полученному после упаривания сконцентрированного хлорофор
менного экстракта, добавляют дистиллированную воду (30-35 мл), тща
тельно перемешивают стеклянной палочкой и оставляют на 2 часа,пе
риодически перемешивая. Водный экстракт переносят в делительную 
воронку на 250 мл через бумажный фильтр /оиняя лента/.Экстракцию 
витавакса повторяют еще 2 раза в течение 30 мин.и переносят экс
тракт в ту же воронку. В воронку прибавляют 0,1 г хлорида нат
рия, 15 мл хлороформа и встряхивают содержимое в течение 5 мин. 
Хлороформенный слой отделяют, Экстракцию витавакса из водного 
раствора повторяют еще три раза.Экстракты объединяют, оушат без
водным сернокислым натрием и упаривают на ротационном испарителе 
до небольшого объема faO,1 мл/.Остаток наносят на хроматографи
ческую пластинку.

2.5.2. Хроматографирование.
При определении в анализируемых пробах суммы вятавадса я его



метаболитов / I  вариант/ используют подвижную фазу хлороформ + 

эфир /5:2/. В качества "свидетеля" наносят стандартные раство

ры витавакса,, обработанные марганцевокислым калием /как описа

но выше - приготовление "свидетеля"/. После хроматографирования 

пластинку сушат и облучают УФ-светом в течение 20 мин. Обнару

жение зон локализации оульфоксида внтавакоа производят путем 

последовательной обработки оластйнли раствором нн'трат натрия 

в солянокислой среде и раствором ^-/1-нафтилэад лен диамина/ ли

бо е^-нафталамцна /^-нафтола/. При наличии витавакса /метаболи

тов/ появляются пятна фиодотового либо розового цвета соответ

ственно. Be личина сульфоксида 0,36 /"силуфод"/ м 0,65 /силн- 

кагелу^

При определении витавакса по II  варианту в качестве подвижно* 

фазы используют смесь н-гексана и ацетона в соотношении 3:2 

или н-гексана и эфира в соотношении 1 :1 .

В качестве "свидетеля" наносят стандартный раствор витавакса 

/200 мкг/мл/ s  количестве 0,005-0,05 мл, что соответствуйт I-  

10 ыкг пестицида. После хроматографирования пластинку сушат и 

обрабатывают омесью растворов бромфеполового синего в ацетона 

и азотнокислого серебра в водёФ<Гоотыошении 1:1. Для устранения 

фона пластинку обрабатывают растворим лимонной кислоты.Расход 

проявляющих реактивов на одну пластинку составляет V-5 мд.Ваз- 

тавакс проявляется в виде синих пятен на светло-желтом фоне.

ВаличинаЙ1витавакса - 0,50 /н-.гексан + ацетон в соотношений 3: 

2/ на силикагеле иЯХ,65 /н-гексан + эфир в соотношении 1 :1 / 

на "силуфоле" и силикагеле соответственно.

Возможно также обнаружение зон локализации витавакса по ре

акции диавотирования и азосочетания / I  вариант/.
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Обработка рэ 3f л&таго© анздгз&*
Кол^шетшжто опршдедешт произведши яуте& орашэтщя 

tmw наивное тй ©крачгкз? го размера пятен пробы п стандартных рао?~ 
воров#

Содержат?® препарата в анализируемой проба рас считывает по
форщт

X - i l
М

г
I

где? X - 00Д9ТШ1Ш8 препарата в анализируемой пробе,кг/д. 
мг/кг,
А - содержание препарата в стандартном разговоре, мкг.

1411• площадь пятна стандартного раствора,
S g -  площадв пятна пробы, им •

Р -  объем пробы /или вас/,взятый на анализ,мл /г /*

2*7* Требованию техники безопасности.
Соблюдая* требования техники безопасности,обычно рэкоман

ду амве для работ™ а органичеохями раатворигелями и УФ-оветом.

Методичэветв указанию подготовлен®? кандихде^наук 
Н*И*Кйвелевой# В*А,Тивонряко ( Всесоюзный научно-иеояедоватедь- 
окнй ино^итуя рютета и токсикологии пеотицндов9полимеров и 
пластических масс, гвКиев)( канд*хим*наук Б0Н0Кав5цкшз и ®т& 
инкенершьхимико» Г*Е*$уэтс С Украинский научно*»иоадедователь~ 
в кий институт за®»ты растений) г* Юна*)#

ВМУ 3064-84
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