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МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЬАНИЯ ПО ОПРЕДЕЛЕНИЮ ВДДИАЛА 

(ФШТОАТА) В ПОЧВЕ ХРОМАТОГРАФИЧЕСКИМИ МЕТОДАМИ 

(дополнение к методическим указаниям №3222-85 от  I I .3 ,8 5  г * )

Цидиал -  0 ,0-Д им етил- 5*--/<^-(этокоикар<5онил)беизил/дитиоф ос- 

фат -  (ф ентоат, элсан, наптион)

С трук^рн ая  формула

Маслянистая жидкость со  специфическим неприятным запахом,

(G ,0 2 $ ), хорошо растворим во многих органических растворителях. 

Выпускается в виде 50^ -н ого  концентрата эмульсии, см'-чивающе-

!ДО в плодах 0 ,1  м г /к г , ОДК в почве 0 ,4  м * /к г .

2 .  Методика газохроматох-рафического и тонкослойнохроматогра

фического определения цидиала в  почве 
2 Л .  Основные положения 
2Л .1И ртш и п  метода

Метод основан на извлечении пидиала из почвы смесью ац етон - 

*0,05 и видный раствор хлори стого калышя (1:1) с  последующей

реокс.ракции в н -гексан  и дальнейшем определении методами газо

I .  Краткая характеристика препарата

М .м. 3 2 0 ,4

-  / а ? -



жидкостной (1D O  и тонкослойной (TGX) хроматографии.

П£Х определение проводят с термоионннм детектором  (Т Э Д ),ко

лонка стеклянная 1000 х  3 ,5  мм, фаза 5 $ !? Е -3 0  на хроматоне 

Ы-АЦЛ-ЯВД$

ТСХ определение пповодят после очистки эк стр а к та  углем ОУ-А# 

Хроматографирование проводят в тонком сл ое  пластинок "Силуфол", 

подвижная фаза гек са н -а ц еток  3 :1 ;  Проявляющий реаген т либо на о с 

нове буомф зноловогс си н его с  азотнокислым сер ебр ом , либо на осн о 

ве 4 - (п-нитробензил)пиридина с  тетраэтяленпентамином .

2 . 1 .2 .  М етрологическая характеристика м етодов

Ш . Диапазон линейной зависимости величины хроматографичес

к о го  сигнала от  количества введенного в  хроматограф препарата 

цидиала 0 ,5 -1 5  н г . Нижний предел обнаружения цидиала 0 ,5  н г . Ниж

ний предел обнаружения цидиала в почве 0 ,0 0 4  м г /к г .

О -  средн ее значение определения 93$

$ -  стандартное отклонение 95$

Доверительный интервал средн его  при р= С .95 , п -  15 - 5 ,6 $

ТСХ . Нижний предал обнаружения цидиала на п л а с т и к е  обоими 

реагентами I  м к г. Нижний предел обнаружения цидиала в  почве 

0 ,0 4  м г /к г

Среднее значение определения 94$

*> -  стандартное отклонение 7 ,8 $

Доверительный интервал ср едн его  при р = 0 ,9 5 , п -1 0  - - 6 $ .

2 . 1 . 3 ,  И збирательность метода

Определению м огут мешать фосфорорпанические пестициды (ФОГТ), 

имеющие ь рекомендуемых условиях ГКХ определения близкое Ь удержи

вания, э. в условиях ТСХ близкое значе: ие R j  . Сочетание рекомен

д у е м а  в методико условий анализа Ш  и ТСХ п озвол я ет  идентяфици-

рОБПТЛ Т 1 . . . Ч П Я Г р  присутствии других Ф ЭП.



12,2. Реактивыf растворы fматериалы 

А ц етон ,х ,ч .,Г 0 С Т  2603-79 

н-Гексан х .ч * ,Т У  6 -0 9 -3 3 7 5 -7 3  

Бензол х .ч .,Г 0 С Т  5955-81 

Кальций хлористы й,ч.,Г0С Т 4468-77 

Уголь активированный ОУ-А 

Натрия сульфат безводн ы й,ч*, ГОСТ 4166-76 

Пластинки "Силуфол" ( i f  х. оь\$ "Хемапол'^ЧССР 

Бумажные фильтры легко фильтрующие (красная лента)

Хроматон N -A  ММЩЦ 3 ( 0 ,1 6 -0 ,2 0  мм) с 5% 5/Е-ЗО, (Хемагюл.ЧССР)

Азот -  газ особой  чистоты, содержание 02 не более 0 ,0 0 3 $ , ГОСТ 

9299-74

Водород из баллона или получаемый из генератора водорода 

Воздух из баллона или нагнетаемый компрессором 

Сановной стандартный раствор (ОСР) цидиала в ацетоне 500 чкг/м л 

(0 ,5  м г/м д) готовя т  растворением 50 мг п е с т ш Щ а ^ Г Ш  мл- ацетона* 

Хранят в холодильнике не более 6 месяцев .

Рабочие стандартные растворы цидиала 50 мкг/мл ( а ) ,  5 м к г/м л (б ) 

и I мкг/мл хи (в ) готов я т  разведением осн овн ого  стандартного р а ст 

вора:

а) I  мл ОСР до 10 мл ацетонаг*;б) I  мл раствора "а "  до 10 глл 

ацетоном; в) I  мл р 'г г в о р а  "б "  до 5 мл ацетоном. Рабочие стан д арт- 

гши растворы хранят в холодильнике не более I месяца.

Проявляющие реагенты:

№ -  а) Раствор 0 ,0 5  г  бромфенолового синего в 10 мл ацетона 

разбавляют до 100 мл 1$-ныи водно-ацетоновым (вода*адетои  1 :3 )

раствором азотнокислого "ер ебр а ; б ) 556-ный водный раствор  уксусной 

.кислоты. Реактивы устойчивы в течение 2 -х  м есяцев.



№2 -  а ) 1#-ннй р а ств ор  4 -(п -н и тробен эи л)пи ри ди н а в ац етон е; 

б ) 10#-ный р а ств ор  тетраэтиленпентамина в ац етон е . Используют 

свеж еприготовленны е растворы .

Хроматограф марки "Ц вет” иля аналогичный с  ТВД 

Колонка хроматографическая т стеклянная (1000  х  3 ,5  мм)» запол

нений' хромагоном с Ъ% *Е-30

Прибор душ отгонки раствори телей  (ротациош ш й вакуумный испари

тел ь ) тип ИР-1М, ТУ 2 5 -1 1 -9 1 7 -7 6

Аппарат для встряхивания к ол б , АВУ-60, ТУ 6 4 -1 -2 4 5 1 -7 8

Колбы мерные вместимостью  2 5 ,5 0 ,1 0 0  мл,ГОСТ 1770 -74

Колбы конические с  притертыми пробками вместим остью  5 0 ,2 5 0  мл,

ГОСТ 10 39 4 -72

Колбы грушевидные вместимостью  50 мл ОШ 5 0 -1 4 /2 3  ТС,ШОТ 10394-^2 

Воронки химические,ГОСТ 8613 -75  

Воронки делительные вместимостью  250 мл 

Пипетки на О Д ; I ;  5 ; 10 мл,ГОСТ 1770 -74  

Микрошпртш на 10 мкл ЙДВ-Ю ТУ Е -2 .8 3 3 .0 2 4  

Хроматографическая кам ера; .ТОСТ 10565-75 

П ульверизаторы стеклянные,Г0СТ 10391-74

2 . 4 .  П одготовка к определению

2 . 4 . 1 .  О тбор,хранение я доставк а  проб 

Отбор проб почвы производится  в соотв етств и и  с "Унифицирован

ными правилами о тб ор а  проб сельскохозяй ствен н ой  продукции, пище

вых продуктов  и объ ек тов  окружающей среда  для определения макро- 

к сл и честв  п ес ти ш  до в , утвержденными заместителем Главиох’о Г о су 

д а р ствен н ого  сан и тарн ого врача СССР 2 1 ,0 8 ,1 9 7 9  №2051-79

2 . 3 .  Приборы и п осуда

2 . 4 . 2 .  П одготовка образца для установления воздушно

с у х о г о  в еса  анализируемой почвы



Почву перед анализе^ просеивают через почвенное сито и анали

зируют в естестве  жо-акажном состоян и и . Параллельно с  анализируемым 

образцом готов я т  навеску почвы и высушивают ее на воздухе при 

комнатной температуре для установления содержания влаги ,

2 ,5 .  Описание определения

2 . 5 .1 .  Экстракция

25 г  почвы помещают в коническую колбу, заливают 50 мл смеси 

а ц етои -0 ,0 5  н водный ^аствор , СаС12 (1 :1 )  и эктсрагируют в тече

ние 20 мин на аппарате для встряхивания. Экстракт фильтруют че

рез ватршй тампон в делительную воронку емк. 250 мл. Экстракцию 

повторяют еще р а з , объединяют экстракты . К объединенному экстракту 

прибавляют 100 мл дистиллир-ванной воды и ре экстрагируют пестицид 

и -гексаном  3 х 30 мл, осторожно встряхивая каждый раз по 2 -3  мин. 

Гексановые экстракты через слой безводн ого сульфата натрия ( -1 0  г ) ,  

насыпанного на ватный тампон в химическую воронку, сливают в колбу 

для отгонки растворителей . Упаривают растворитель до ~  0 ,3  мл 

на ротационном вакуумном испарителе при температуре бани 45°С . 

Остаток растворителя испаряют досуха  при комнатной температуре.

К сухому остатку  прибавляют I мл н~гексана и анализируют методом

n o t .

2 . 9 .2 .  Очистка экстракта

Для определение цидиала методом ТСХ, полученный экстракт н еоб

ходимо очи сти ть . н-Гексан ( I  мл) упарить д о су х а . К сухому остатку  

прибавить 2 мл смеси бен зол -ацетон  I : *  и О Д  г  угля 0У -\, встрях

нуть 2 -3  мин, отфильтровать через фильтр*"красная л ен та ", промыть 

угол ь смеоыо растворителей (бен зол -ац етон  1 :3 )  -  общий объем 

30 мл, Упарить э к с ' ja^T  до ~  0 ,3  мл и анализировать методом ТСХ.



2 . 5 . 3 .  Определение цидиала

2 . 5 . 3 .  J.. У словия MX. определения 

Хроматограф "Трзет- о 2ВД:
-  колонка стеклянная,длииа I  м, диаметр 3 ,5  мм, заполненная Хромате 

ном Н -А \ * М Щ $  ( 0 ( 1 6 - 0 ,2 0  мм) с Ъ% 5 Л -3 0 ;

-  температура тер м остат  колонки 2Ю °С ;

-  температура испарителя 23 0°С ;

-  р а сх од  га за -н о сг^ е л я  22 мл/мин; в одород а  1 4 -1 7  мл/мин, в озд у ха - 

400 мл/мин;

-  рабочая шкала эл ек тром етра  2 .1 0 _10а ;

-  с к о р о ст ь  протяжения ленты 240 м м /ч а с ,

Вводят в хроматограф  п осл ед ова тел ьн о по 3-Ь  мкл стан дартн ого  

ра створ а  цидиача, содерж ащ его 0 ,5 - 2  м кг/м л  п ести ци да, а  затем т а 

кой же объем пробы. Нижний предел обнаружения 0 ,5  и г .  Время удер 

живания цидиала 3 ,0  мин.

К оличественное определение проводят методом абсолю тной калиб

ровки по вы соте или площади хром атограф ических пиков.

2 . 5 . 3 . 2 .  У словия ТСХ определения 

На пластинку "Силуфол" с  помощью капилляра или микропипетки 

нан осят п робу , ополаскивая колбу 3 -4  раза небольшими количествами 

( 0 ,1  мл) н -г е к са н а . На эту  же пластинку н ан осят стандартные раств; 

ры (2 -2 0  мкг) иидиала. Пластинку хроматографируют в подвижной фа

зе  (ЛФ) гек са н -а ц етон  3 :1  (под?>ем ЛФ на 10 с м ) .  П осле удаления 

раствори теля  с шеястинки, ее  опрыскивают проявляющим реа ген том .

При использовании р еа ген та  И  опрыскивают пластинку раствором  

бромф ено^ового си н его  с  А ^ Ы О д , нагревают 5 мин при П 0 °С  и о б с с  

цвечивают фон обра боткой  пластинки 5 $ -н ш  раствором  уксусн ой  кис

л оты . Цидияп обнаруж ивается в виде синих пятен на желтом фоне,

Rp = 3 ,3 5 .  Нижний продел обнаружения 1 м к г.

-  / / J -



При и спользовании peax jHt b  #2 опрыскивают пластинку 1%~пш 
ацетоновым р а ств ор ом  4-(п -н итросЗ еиэил)пиридин а, нагреваю т 5 мин 

при 150°С  и опрыскивают 10^-ным ацетоновым раствором  т е т р а эт и л е н - 

пеитамина. Цидиал обнаруж ивается  в виде синих пятен на белом ф оне. 

Нижний предел обнаружения I  м к г .

К оличествен ное определение цидиала проводят путем сравнения 

и н тенсивиооти  окраски  и разм ера пятен проб с пятнами стандартны х 

р а ств ор ов  на одной п л асти н ке.

2 . 6 .  О бработка р е зу л ь т а т о в  анализа.

2 . 6 . 1 .  1Щ  Р асчет  р е зу л ь т а т о в  анализа проводят по

следующей формуле;

X = с . н . ^

Но т -  \  • Р

, гд е

X -  содерж ание пестицида в пробе м г /к г ;

С -  к ол и ч еств о  пестицида в хроматографируемом объеме ста н д а р тн ого  

р а ст в о р а , м к г;
о т а н д с ч 'Т К р

И ■- вы соат (плогдадв) пика на хроматограмме^ мм ( ш г ) ;О I п
Н - вы сота  (площ адь) пика а  на хроматограмме пробы, мм ( мга ) ;

Ч/ j  -  хроматографируемый объем пробы, мл; 

оГ -  общий объем анализируем ого э к ст р а к т а , мл;

V -  м а сса  анализируемой п р о б ы ,г .

2 . 6 . 2 .  ТСХ . Р асчет содержания цидиала в пробе п роводят по

формуле: х= JV__   ̂ где
Р

Л -  к ол и ч еств о  не гицида в анализируемой н а в е ск е , найденное на 

пластинке по сравнению с о  стандартам и, мкг;

F -  мае а о б р а зц а , в з я т о г о  душ анализа, г .



3 .  Т ребования б е з о п а сн о с т и

Соблюдать в о е  необходимы е тр ебов ан и я  при р а б о т е  в  хим ических 

л а б ор а тор и я х  с  орган и чески м и  раствори телям и  и ток си чески м и  вещ ест

вами .

4 .  Р а зр а б отч и к и : Письменная М.В* (Ш ПШ ТШ ТОКС,г.Киев)

-  Y Y J

МУ 5030-89
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