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ХЛОРОРГАЙИЧЕШШЕ ПЕСТИЦИДЫ

Определение остаточных количеств хяороргани- 
чееках препаратов в присутствии полихлорированных 
бифенилов в веде методом газо-жидкостной хромато
графии с детектором ао захвату электронов.
Авторы: #.Р.М едьцер* К.Ф.Йошкова

ФОСЮШРГАНШПКШЕ ПЕСТИЦИДЫ

бщедадение фталофоса, его метаболитов и промежу
точных продуктов синтеза (фтал амида, океаметшг- 
фт&лашда и хдорме у и^тышшда) б биологически 
субстратах.
Авторы: М.А.Кзшсевко, й.«.Письменная

Хроматох'рафй'ЧескЕй метод определения фталофоса ж 
фоэамот в воде к рыбе и фозаяона в растительном 
ттериаде в мясе.
Авторы: 1\А.Трщщгна, А.Ф.йспшхов

Газо-хроштографичесхий метод определения фозалона 
ш дальбекеа в биологическом материале теплокровных. 
Авторы: Д,В.Гиренко, 3. 2латею,М.А.Клйоейко

Определение фозалона в молоке и ткани животных, 
траве, свекле, картофеле, комбикорме методом хромато
графии в тонком слое.
Авторы: Г.А.Талщ*о», В.В.Лещев, 11. й. Ряжено в

Определение Авалона в биологических субстратах 
с кошщьш газо-жидкоетвой хроматографии.
Авторы: Г.А.Таланов, В.В.Дешев, а.й.Ряженов
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Определение хлорофоса и ф»<хьамвда в плодах шипов
ника методом тонкослойной хроматографии.
Автора 5 Г.И. Крамаренко

Гаэо-здсорбю!01!иь'й метод определения хлорофоса в 
молоке, органах и тканях животных и яйцах кур.
Авторы; В.Б./иэдев, Г.А,Таланов, Т.А.Аббасов, В. В. Ермаков

Ощ'едоление карбофоса в молоке, органах а тканях 
«авотаах методом тонкослойной хроштографю*.
Авторы? В.Г.Ддурова, Г. А.Таланов, С. Л «Павлов.

Х роздтогреркческкй  м етод  определения хорал а  в  
воде к ОяееуОйродуктах.
Автор: Кухтипа G.C,

Определение аятдс к ^сфмшш в кормах.
Автор: А.Р.Контов

Хроматографический метод определения в тонком 
слое сгвЦъса в растениях гороха, картофеля, т о р 
тах л вочзс.
Автора: Копытова Ф.Й., Петром T.U.

пгек&годньж мочкгшкы

Газохрсмат рт^фическй метод определения лшурота 
в щ ж р т х  маслах к ааелосодерхааем сырье.
Авторы: Гвранов Й.С., Клвсенко М.А., Ж ж ш .  Л  Л ,

Хронографический метод определен** иолорана
в воде.
Авторы: Ь|.А.Кз:г.сенх£>, М.В.Письменная

Хрожтогэ&фачесхай метод определеюиг дгкураяа в 
сырье мака маелипкого.
Авторы: Н.В.Бугаша, Г.Я.Пушкина
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Определение остаточных количеств тенорана в ягодах 
земляники я в поч&е хроматографией в тонком слое. 
Авторы: Г.С.Борисов, Б.А.Сагаева
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ГГРОНЖ ОЖ УЗ СИМ-ТРИАЗЙНОВ

Метода определения остаточных количеств сим»- 80
трвазляов (сямазииа, аграздаа, проштрша» крояasms, 
карагарда, еемерока, кезораплла) в зерне кукуруза, 
яблоках, виноград^, маядартаах, капусте; почве, воде,

ТОШЩШВ АРЛЛ01<СИАЛКИЛКАРШН0ВШ й 
к а р ш ш ш х  кислот

Определение поли этиле яглкхол е вого эфира 2,4-Д 
в зерне пшеницы и воде методом газо-ижкостной 
хроматографии.
Авторы: й.й.Пшшкхова, А.И.Зорова, А.Д.Фатьянова, 

В.Д.Чмиль.

Определение беязияового эфира 2,4-1 в зерне 
Шаенгада к воде методом газо-хидкосткой хрома- 
тораФдШ.
Адаорн: И,й.йдлеккова, А.И.Зорова, А.Л.Фатяянова, 

Г.К.Мсрпна, ВЛЛщшь.

Хроштографическве методы определения остатоданк 
количеств / ' - ( 2 ,4-дяхлорфенохся) (волевой
кислоты {2,4-1л!) з воде, растите ляном материале 
к продуктах питания.
Авторы: В.д.Чмиль, М.А.КЯясеяко

лромйтографпческие методы определения остаточных 
количеств 2,4-Лахлэрфез?оксиуксусйой кислоты 
{2,4-Д) в воде, почве, фураже, продуктах питании 
растительного и животного происхождения.
Авторы: В.ДЛкаяь, Д.ИЛшшков, НЛ1.Павлова,

А.М.Макеева
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Метод определена остаточных количеств -4-хлор-2 
метшя$№оксяуксусиой кислота (2M-4I3 в воде, 
растительном-«атеряалэ и продуктах автагшя с 
аоиояью газо-двдкоетной хроматография.
Авторы: З.Д.Чииль, й.А.Клисенко
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Метод определения остаточных количеств трю сяор- 
ац етате  и атр ш  ж  трю иорукеусной кислоты в воде, 
почве к растительном материале газо -ж вдю стц ой  
хроматографией*.
Авторы: В*фЛмадь, Н.И.Гле>гёицкай,

ПРОЧИЕ ШЗСТЩЩУ

Определение р од ад зстогэ  ватрл я  в зерне ж ш киа, 
в воде, де^отш анто, бкодогкчееком материале 
( т ш х и , паренхиматозные ор ган а , головной мозг, 
кровьК
Авторы: А Иванов, Е.АЛдшпковец

Метод определения остаточных количеств суффикса 
(караколе) в воде и зерне пшепюш методом г а з а -  
жидкое твой хроматографии*
Авторы: АЛиФ атьяпова, 0 . В .П етрова, В.Д.Чмилъ»

Экспрессный метод обнаружении' тетраметшгдисулъ~ 
фида (ШГД) в зерн е .
Авторы: С*ДЛшцнферов, А*ВЛ]икалаев

Хроматографический и сне ктрофо томе тркч е  с кий 
метод определения аоокуш ри ва в  мышечной ткани , 
крови животных, в п репарате пеяуком арш е и при
т ы к а х  (кормах)*
Автора; В Л к Ермаков, Д ,Ф Л рахаж >ву Бодоховец

Определение, остаточных количеств нитрохчора в 
капусте и воде методом гаэонеддкоетной хромато
граф т .  с детектором по захвату  электронов»
Авторы: К , Ф , Новикова, Л*Й,Лещинская

Определение дактала в воде* ш ртоф еле, почве 
методом газо-жидкостной: хрош тографии»
Авторы: К*й*Пашкевич, S*В.Кириченко,



Хроматографнчески-й метод о п р е д е л е н а  препарата 
580 в л у к е , моркови, томатах»
А втора: ИЛ^Пидетшсва* А*Д.Фатышова, Г.К»Морина,

Методические рекомендации по определению препарата 
Детгра в воде и растительном т т е  риале*
Авторы: И*Й.Ш*ленкоза> А*Дг*атышова*

Определение щю поксурв ш  ф екеткарба в  молоке щ  

мясе методом тонкослойной хроматографии*
А вторн: й*А*Аятоновеи

Определение севина в биологических субстратах  
методом тонкослойной хрош тографил*
Автор: 0 . А Л еш кин



ОПРЕДЕЛЕНИЕ ФТАЛОФОСА, ЕГО МЕТАБСИШТОЗ И 1ГРОМЕЖУ- 
то щ и х  ПРОДУКТОВ СШ'ЁЗА /  ФТЛЛШЩА, ОКСИКЕТИИ ~ 
вШ Ш ВДА И М 0Ш Т Ш 4Я А Ж Щ А  /  В ШОЛОГИЧЕСШ 

СУБСТРАТАХ

Краткая характеристика препаратов

ФТАЛОФОС -  0,0~дшетйл-к -  /фталимвдометл/-дитиофосфат

° У \

г \ -
7 - с н г 5 - р  
с - о

_ о с н ь

ч ° сй3

Чистый препарат -  белое кристаллическое вещ ество с температу
рой плавлена:'! 72~72«7°С„ Хорошо растворим в ац ето н е , м етилен- 
хлориде и др* органических раствори тел ях ; плохо растворим в 
углеводородах; в воде р астворяется  25 м г /л  при 25 °С .

ФТАШЩЦ

И

Белое кристаллическое вещ ество, температура плавления 2 3 8 ° . 
Растворим в горячей  уксусной ки сл оте , сп и рте , ац ето н е .

ОКСйШИАШЛИЩЦ о
If

} [  ^NCH^OH 
vC^o

Белое кристаллическое вещ ество, температура плавления 
142°. Растворим в сп и рте , ац етоне.

ШОРМЕТЙЛФТМШЩ С
ЫСНг^СЙ

Г41 -

с - о
Белое кристаллическое вещество, температура ичавления 132 -  
133°. Растворим в спирте, ацетоне.

Чистый фталофос, окоиметалфталимид, хлораек»л|талнмид мо
гут Сыть йолучены из технических веществ путем пеоавриоталли-

9



ш : ш  &а э т и л о в о г о  с п и р т а ; фталимвд -  в о з г о н к о й .

Принцип м етода  к

Ййе'тод о сн о в а н  на извлечении п реп ар атов  из исследуемой 
п робу  орган и чески м  р а ст в о р и т е л е м , о ч и стк е  эк ст р а к т а  о т  кс- 
эк стр ак ти зн ы х в ещ еств  я последующем определении методом  хро
матографии в тонком  с л о е .  Х ром атограф и ческое определение про
в о д и т ся  в  тонком  сл о е  силикагеля* ск р еп л ен н ого  крахмалом, по- 
дилжяый р а ст в о р и т е л ь  б е н зо л -а ц е т о н  9 : 1 .  В к а ч е с т в е  проявите
ля п осл е  активации п ластин ок под УФ св е т о м  и хлорирования 
в ещ еств  на пласти н ке и с п о л ь з у е т с я  о-тол и ди н овы й  р еа к ти в . Ме
тод  п о зв о л я е т  р а зд ел ь н о  оп ред ел я ть  при сов м естн ом  присутствии 
фтадофогл /  0 ,7 6  / ,  фталимвд /  n f  0*42  / ,  окоиметилфтали-
мвд /  я £ 0 ,2 7  / ,  хлорметялфталш ляд /  Rf  0 ,8 5  / .  Ч увствитель
н о ст ь  оп редел ен и я ф талоф оса I  м к г , фталямида 0 ,1  м к г , окси- 
к^тйлфталямвда 0 ,2  м к г , хдорметилфталимида 0 ,2  м кг на плао- 
чяш да.

Реактивы  и растворы

С ш ж ядгель- м ар к и  КСК 
^ «т в о р и м ы й

* хлороформ х . ч . ,  бензол х . ч . ,  ацетонитрил х .ч .  
feTpssei оге^дакислый безводный /  прокаленный /  

х .ч .  или иодпетый калий х .ч .  
мэ’ргаицевокислый, техяяч.

Соляная кислота конц.*
Стандартный раствор смеси фталофоса, фталимида, оксиметилфта- 
лимяда и хлорметилфталигАйда с содержанием каждого компонента 
по 200 мкг в мл.
Проявляющий реактив:
Свежеприготовленный раствор о-толидина -  16 мг о-толядина 
растворяют в 3 мл ледяной уксусной кислоты, доводят дистилли
рованной водой до 50 мл и добавляют 0 ,1  г  йодистого к а л и я *

*  Разработан М.А.Кли-онко, М.В.Письменной, ВНИИ гигиены и 
токсикологии пестицидов, полимерных к пластических м асс, 
утвержден 20 декабря,л* ,5 5 4 - 7 6 .  

fi>



Б к а ч е с т в е  проявляющ его р еак ти в а  м одно также и с п о л ь з о 
в а т ь  калкй-Й од кразмальный р е а к т и в ; I /  IjJ-ный водный р а с т в о р  
й о д и ст о г о  к а л и я ; 2 /  2#-ны й водный р а с т в о р  к р ах м ал а ; р а ств ор ы  
Н и  % 2  смешивают не н ос ре д с  т  векш* п е р е д  опры скиванием в  о т 
ношении 1 :1 *

Приборы д п о су д а

Колбы к он и ч еск и е  ем к остью  100 мд 
Воронки делительны е ем к остью  150 мл 
Круглодонные колбы на шлифах ем костью  5 0 -1 0 0  ж  
Пластинки стеклянны е разм ером  9x12  см
Иикролипеткя егдкостью 10 мкл, 0*1 мл» I  мд /  для стандартов /
Капиллярные пипетка д л я  н ан есен и я  п роб
Камера для хром атограф и рован ия
Камера д л я  опры скивания
П ульверизаторы
Эксикатор для  хл ори рован и я вещ еств  на пласти н ках
Прибор для обл учен и я  пластин ок  УФ с в е т о м  /  лампа ДРК-4 /  или
Сушильный шкаф, позволяющий н а гр е в а т ь  пластинки при 1 5 0 ° .

П ри готовлен и е п ласти н ок

Для 15 пласти н ок  б е р у т  40  г  си л и к а ге л я , I  г  крахмала и 
125 мл воды . З авариваю т крахмал в небольш ом к о л и ч е ст в е  воды 
/  ок ол о 15 мл / ,  доливаю т оста л ьн ую  в о д у , засы паю т си л и к а гел ь  
а хорош о перемеш ивают, 10 г  сор бц и он н ой  массы  наливают на 
пластинку и равн ом ерн о р асп р ед ел я ю т п о  н е й . Сушат пластин ки  
на гор и зон тал ь н ой  д о в е р х 1зости  при ком н атн ой  т е м п е р а т у р е , х р а 
нят в э к с и к а т о р е . П еред и сп ол ь зов ан и ем  п ластин ки  акти ви рую т 
при 1 0 0 °  в течен и е  30 мин.

Описание определ ен и я

Б иологические тк ан и . Н авеску I -  2 г  б и о л о г и ч е с к о г о  м атери а 
ла /  п е ч е н ь , п оч к и , мышцы, м о з г  и д р .  /  тщ ательно изм ельчаю т, 
заливают ацетон ом  /  1 5 -2 0  мл /  и о ста в л я ю т  на 30  мин, пери о
дически в с т р я х и в а я . Сливают а ц етон  ч е р е з  бумажный фильтр и 

повторяют* экстракц и ю  еще р а з . Объединяют а ц етон овы е э к с т р а к 



ты, приливают 50 и л  дистиллированной воды и. I  мл 2 0 3 С—ной три- 
хл ор ук суся ой  ки сл оты . Смесь оставляю т на I  чао в холодильни
ке при Ь °С, затем  перен осят в .делительную  вор он к у , фильтруя 
ч ер ез  складййашй фильтр. Приливают в воронку 40 мл хлорофор
м а, предварительно насыщенного в о д о й , и осторож но встряхива
ют* Шш ш й  органический сл ой  сливают ч ер ез  безводный серно
кислый натрий, а из вод н ого  сл оя  препараты еще дважды экстра
гируют хлороформом,, насыщенным в од ой . Хлороформные экстракты 
объединяют, р аств ори тел ь  отгоняю т под вакуумом /  температура 
бани 45°С  /  д о с у х а . Сухой о ст а т о к  кол и чествен н о п ерен осят 
на хроматографическую  пластинку*

Если после, отгон к и  раствори тел я  на стен к ах  колбы видны 
оста тк и  к!ара /  обычно в эк стр ак та х  м озга  и жировых тканйй / ,  
необходима дополнительная очистка* В этом  случае сухой  оста 
ток в колбе смывают 5 - 6  раз небольшими п орц и я м и '/ по 0 ,5  -  
I  мл /  ацетонитрила и фильтруют ч ер ез  бумажный фильтр, пред
вари тельн о промытый на ворошее ацетонитрилом . Ацетонитрил 
упаривают под вакуумом д о с у х а . Сухой о ст а т о к  количественно 
п ер ен ося т  на хроматографическую  пластин ку. На эту же пластин
ку н ан осят стандартный р а ст в о р , содержащий ф талофос, фталдмвд, 
хлорме тилфталимид и оксиметилфталимид.

Хроматографирование проводят в тонком сл ое  силикагеля, 
ск реплен н ого-крахм алом . Подвижный р аствори тел ь  бен зол-ацетон  
9 :1 .  После разделения препараты на пластинке активируют 
20 мин под УФ св е т о м , располагая  пластинку на расстоян ии 
20 см о т  источника св е т а  или нагреванием в течение двух  часов 
при 1 50 °С . Отработанную таким образом  пластинку помещают на 
10 мин в  а ш осф еру  х л о р а . Для получения хлора на дно эксика
тора наливают 50 мл. насыщенного в о д н о го  раствора  марганцево- 
к и сл ого  калия и такой же объем концентрированной соляной кис
лоты . После хлорирования пластинку оставляю т на возд ухе  для 
удаления избытка хлора /  около 20 мин / ,  а затем, опрыскивают, 
раствором  о -тол и д и н а . Причем, сначала опрыскивают растзорой  
край хроматограммы: если ф он -стан ови тся  голубым, то необходи
мо н ескол ько повременить о окончательным опрыскиванием. Пре
параты проявляются в виде фиолетовых пятен на светлом  фоне, 
при больших концентрациях' фталимида центр пятна оранжевый* 
Можно вм есто  о-толи дин а для проявления и сп ол ьзовать  калий-



Йод-крахмальнкй реактив В этом случае препараты проявляют
ся в ’в д а  бурых пятен. Чувствительность проявления обоями ре-* 
активами одинаковая фталофос I мкг, фталдмид 0,1  мкг, ок- 
симефшфтаяшйид 0 .2  мкг, хлоркетилфталиьвд 0 ,2  мкг з пробе. 
Величина гя  ̂ фталофоса 0 ,7 6 , фталимвда -  0 ,4 2 , оксиме тилфтали- 
мида (Х*27т» хлорметилфталамида 0,85 •

’Количественное определение проводится путем сравнения 
интенсивности окраски и площади пятна пробы со стандартом в 
пределам концентраций от 0 ,1  мкг до 120 мкг. При больших кон
центрациях необходимо разведение проб. Расчет препаратов в 
пробе*:

X = ——  * где

X -  концентрация препарата в анализируемом объекте, мг/кг 
А -  количество препарата, найденное в пробе, мкг 
Р -  навеска, г .

й Последний способ проявления препаратов с фтзлимидной 
группировкой предложен доктором Аккерманом /  ГДР / .

ш  Определению мешает присутствие аммиака и окислов азота 
в -ажтефере.
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