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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
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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 к о в ц в ш р в ^ 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 0 ^ ~  О д  - 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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Утверждено
Министерством здравоох­
ранения СССР 
п29п н ш т  1991 г 
JK 6109-91

ЕРШЕННЫЕ МЕГГОДИЧЕСКЖЕ УКАЗАНИЙ 
ПО ОПРЕДЕЛЕНИЮ МОДАУКА В ЭФИРНЫХ МАСЛАХ 
МЕТОДОМ ГАЗОЖИДКОСТНОЙ ХРОМАТОГРАФИИ 
( В ДОПОЛНЕНИИ К Я 4030-85, 21.10.1985 )

1.Краткая характеристика препарата
1.1. Хжмжч е ское название: 2 -нитро-5 (2 , 4-дихлорофенокси) бензойной 

кислоты метиловый эфир.
Структурная формула

Cl-
Брутто формула
С Н Cl N0 
14 9 2 5

М.м. 342,1

1.2.Синонимы: бифекокс
1.3«В чистом виде ~ желтое кристаллическое вещество, температура

плавления 84-86°С .Растовримость в воде 0,35 мг/л, в ацетоне 400 г/кг,
в ксилоле 307., в алифатических углеводородах менее 17..Выпускается в виде
807-ного с .о., концентрата эмульсии с содержанием д.в. 200 г/л и 107.
гранул.ЛД для крыс более 6400 мг/кг.Рекомендуется для борьбы с сорня- 

50
ками на розе эфиромасличной, полыни лимонной и герани розовой.

Разработчик: Ю - С .Баранов, ВНИИ ефиромасличных культур, г .Симферополь
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2.Методика определения модауна в вфирныж маслах методом 

газожидкостной хроматографии 

2.1.Основные положения 
2-1.1 .Принцип метода

Метод основан на обработке гексановых растворов или бензольных 

эфирного масла концентрированной серной кислотой, концентрировании 

очищенных растворов ж определении методом газожидкостной хроматографии 

с детектором постоянной скорости рекомбинации.

2.1.2- Метрологическая характеристика метода 

Минимально детектируемое количество модауна 0,1 иг.

Среднее значение определения при п=5» 0=0,95* - 70,17..

Нижний предел определения в эфирном масле 0,1 мг/кг.

Стандартное отклонение 3,8.

Доверительный интервал среднего при п=5, 0=0,95* 1 7,27.

Размах варьирования 59,7-82,6- 

2.1.3.Избирательность метода.
Метод селективен в присутствии фосфорорганических пестицидов 

симм~триазинов,фешишочевин, определению не мешают: тетрал,ронстар, 

тербэцил, трефлан» с темп.

2.2- Реактивы и растворы-

Гексан, ТУ 6-09-3375-78, СИ (СН ) СН
3 2 4 3

Натрий сернокислый безводный, ГОСТ 4166 х.ч.

Азот особой чистоты,ГОСТ 9293-74
Кислота серная, ГОСТ 4204-77 х.ч. Н SO , удельный вес 1,84

2 4
Алюминия оксид П-Й степени активности Al^O^ ТУ 6-09-3916-83
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Хроматок-супер (0,1 6-0, 20 шл) ,пропитанный; 5% 0V-1 
Хрома тон-супер (0*16~0„20 мм) , пропитанный 5Х 0V-21G 
Стандартный раствор модауна в ацетоне с содержанием О И  и 1,0 

шсг/мл.
Растворы модауна стабильны при хранении в холодильнике в течение 

шести месяцев»Дяя приготовления стандартного раствора взвешивают 

на аналитических весах навеску модауна 10 мг+0,2 мг„помещают ее в 

мерную колбу емкостью 100 шх. Навеску растворяют в 10-15 мл ацетона 

и доводят до метки тем же растворителем.Из раствора шшеткой 

переносят в мерные колбы на 100 шх 1 шг м 0,1 мл раствора ш доводят 

до метки ацетоном.Растворы содержат 1 мкг/мл и 0,1 мкг/мл модауна 
соответственно =

2.3.Приборы и посуда

Хроматограф газовый с детектором постоянной скорости рекомбинации 
серии"Цвет,|жли аналогичный

Ротандошшй вакуумный испаритель ИР-1М, ТУ 25-11-917-76
Весы ВЛР-200, ГОСТ 24104-88
Гири Г-2-210,ГОСТ 73-28-82
Весы ВЖТ-500, ГОСТ 24104-88

Воронки ВД-2-500-29/32 х.с.рГ0СТ 25336-82
Воронки химические„ГОСТ 25336-82
Колбы КНКШ, ГОСТ 25336-82

Колбы Кьелъдаля 1-250-29/32 т.с.„ГОСТ 25336-82 

Колбы мерные на 100 мл, ГОСТ 1770-74 
Пинетки на 1 и 0,1 мл, ГОСТ 1770-74 

Микрошприц, МЙМОм, ТУ 2-833-106
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Пдливдр 1-100» ГОСТ 1770-74

Допускается применение аппаратуры ж химической посуды с 
аналогичными техническими и штролюгическими характеристиками 
не ниже указанных в стандарте,

2,4*Подготовка к определению
2.4И.Отбор» хранение и доставка проб
Отбор, хранение и доставку проб проводят в соответствии с 

"Унифицированншга правилами отбора проб сельскохозяйственной 
продукции, продуктов питания и объектов окружающей среды для 
определения микроколичеств пестицидов1', утвержденными замести­
телем Главного государственного санитарного врача СССР, № 2051-79* 
от 21.08.1979.Для анализа отбирают среднюю пробу эфирного масла 
массой 10 г.Пробу хранят при +5°£ в течение 2 месяцев с записью 
результатов взвешивания до первого десятичного знака.

2.4.2.Подготовка и очистка реактивов
Органические растворители перед началом работы очистить по 

соответствующим методикам и перегнать (2),сульфат натрия прокалить 
при 300~400°С.Хроматографическую колонку кондиционировать в 
режимных условиях в течение 2-х часов.

2.5.Проведение определения
Навеску 10 г эфирного масла растворяют в 50 мл н-гексана 

или бензола. В делительной воронке на 250 мл раствор промывают 
концентрированной серной кислотой, ЗхЗО мл.Затем верхний слой 
пропускают через 50 г безводного сульфата натрия и упаривают
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досужа на ротационном испарителе при температуре бани не выше 
50°С.К сухому остатку по стенкам колбы прибавляют 1 мл бензола» 
закрывают и вращают колбу*В испаритель хроматографа вводят 2 мкл 
раствора.

Для экстрактовых масел» содержащих большое количество восков» 
проводят додолшштельную очистку на колонке с оксидом алюшгаия* 
Для этого оставшийся гексановый ш и  бензольный раствор после 
промывки серной кислотой переносят на предварительно промытую 
бензолом хроматографическую колонку» заполненную 6 г оксида 
алюминия и 2 г безводного сульфата натрия * Элюируют модаун 60 мл 
бензола, Элюат концентрируют до 1 мл на ротационном испарителе и 
2 шел раствора вводят в испаритель хроматографа -

2.6*Условия хроматографирования

Хроматографические параметры 5Х 0V-1 5у. ov-;
Размер колонки , мм 2000x3 2000x3
Материал колошей стекло стекло
Форма колонки спираль спираль
Расход газа-носителя через колонку,мл/маш 60 60
Температура испарителя»°С 250 250
Температура термостата колонок,0С 220 220
Температура термостата детекторов»°С 250 250
Хроматографируемый объем» мкл 2 2

22



Время удерживания, мин 11*5 15*0

Число теоретических тарелок 437 475
Линейный динамический диапазон,мг 0,1-10 0*1-10

Рабочая шкала электрометра* а

2.7-Обработка результатов анализа

Количественный расчет препарата в анализируемой пробе проводят

по формуле: g . у

Х=......................... ........—
V2 . А . К

где X - содержание модауна в пробе, мг/кг;

V-j- объем анализируемой пробы, ил;

V^- объем иньектируемой пробы, мкл;

Н - высота пика препарата в анализируемой пробе, мм;

А - навеска, г;
К - калибровочный коэффициент, который определяется по формуле:

К=>
я

Н «2 Нп
CV, С7, CV,2 ^ т2 w ’ п

,H2 . Нд - высота пиков стандартного раствора модауна, мм;
V^ ^2* Vn ~ объемы стандартного раствора модауна, мкл;
С - концентрация стандартного раствора модауна, 1,0 мкг/мл 

Содержание модауна в пробах эфирного масла вычисляют как 
среднее из трех параллельных определений.

3-Требования безопасности
При выполнении операций по определению модауна в эфирных маслах
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следует руководствоваться требованиям при работ© с соединениями 
третьего класса токсичности ж  л в т к о л е т у ч ш т  растворителями,
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