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Настоящие методичеокие указания предназначены для сани- 
тарно-зпидемиологичеоких отанций и научно-иоследователь- 
ских учреждений Минздрава СССР, а также ветеринарных, аг­
рохимических, контрольно-токоикологичеоких лабораторий 
Минсельхоза СССР и лабораторий других Миниотеротв и ве­
домств, занимающихся анализом остаточных количеотв пес­
тицидов и биопрепаратов в продуктах питания, кормах и 
внешней среде,

Методичеокие указания апробированы и рекомендова­
ны в качестве официальных группой экспертов при Госкомио- 
сии по химическим средствам борьбы о вредителями, болез­
нями растений и сорняками при МСХ СССР. (Председатель 
группы зкопертов М.А.Клисенко).

Методические указания согласованы и одобрены от­
делом перспективного планирования оанэпидслужбы ИМПиТМ 
мм.Е.И.Марциновокого и лабораторным советом при Главном 
санитарно-эпидемиологическом управлении Минздрава СССР.
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и^о^аюм повторяют трижды* Раствор этилацетата промывают водой 
2 раза по 20 мл, Этилацетатный экстракт сушат над безводным суль­
фатом натрия и упаривают досуха, К сухому остатку пипеткой добав­
ляют 2 мл ацетона, колбу закрывают лроокой на шлифе, тщательно 
смывают стенки- колбы растворителем и вводят в хроматограф 5 мкл 
полученного раствора.

Вода, (1-3), К I л воды, помещенной в делительную воронку, 
ёмкостью 1,5 ;; добавляют 15 мл 1н едкого натра, приливают 100 мл 
этилацетата и хорошо встряхивают, происходит насыщение язоды этил- 
ацетатом, Затем феназон экстрагируют этилацетатом 3 раза no 100 
мл.. Раствор этилацетата сушат над безводным сульфатом натрия. Отго­
няют растворитель досуха, приливают I мл ацетона и хроматографиру­
ют 5 мкл.

Условия хроматографирования (3)
Хроматограф ЛХ -  8МДП с*ДЭЗ
Скорость протянки ленты самонисца 0,33 см/мин
Рабочая*шкала электрометра 3
Стеклянная колонка длиной 120 ом, внутренним диаметром 3,5 мм 

заполнена хроыатоном /V-AW-ДМС* (0,20 -0,25 мм) с 5% ХЁ-60. Тем­
пература колонки, испарителя, и детектора 250°С.

Скорость азота 80*мл/минв Время удерживания 9 мин 47 с.
В хроматограф вводят 5мкл рабочего раствора*
Линейность детектирования I—12 нг. Количественное определе­

ние проводят методом абсолютной калибровки по градуировочному гра­
фику.

Для лостраения градуировочного графика готовят серию стандар­
тных растворов. Для этого в серию пробирок на 10 мл о пришлифо­
ванной пробкой из раствора Б пипе:кой приливают 0,2; 0,5; 1,0,
2 ,0  и 3,0 мл, что соответствует 2 ,5 , 10, 20 и 30 мкг* В пробирки 
соответственно добавляют 9,8; 9 ,5; 9 ,0 ; 8 ;7 мл ацетона. Пробир­
ки закрывают пробками, хорошо перемешивают их содержимое. Полу­
ченные растворы соответственно содержат 0,2; 0,5; I ;  2 и 3
мкг/мл- (нг/мкл),

В хроматограф вводят последовательно в 3-х повторностях по 5 
мкл полученных растворах, т .е , I ;  2,5; 5; 10 и 15 иг, после чего 
строят график зависимости высоты пика от концентрации.



Если при введении в хроматограф рабочих р^ссворов полу­
чаются слишком большие пики или происходит "зашкаливание” , го­
товят менее концентрированные растворы, добавляя к конечному 
объёму пипеткой замеренное количество дополнительно ацетона* 

2.5 .2  Определение по бромированному продукту щелочного 
гидролиза феназона (по бромированному анилину) 

(1- 2)
Извлечение феназона и очистку экстракта проводят по схеме, 

указанной в п* 2*3*Д* После удаления растворителя к сухому ос­
татку прибавляют I  мл щелочного диэтиленгликоля и пробы поме­
щаются в термостат с температурой 180° на 15 мин* Концентре - 
хоры должны быть плотно закрыты пришлифованными пробками во 
все время термостатирования*

К охлажденной пробе после гидролиза прибавляет
10 мл 1н раствора серной кислоты, 0,5 мл 0,2% раствора мезиди- 
на, после чего добавляет 20% раствор бромида калия и в пос­
леднюю очеродь 1% раствор броМата калия* Соотношение объёмов 
этих двум растворов должно быть одинаковым* Обычно добавляют 
по 0,2 мл этих растворов, но в случае большего содержания 
примесей объёмы можно довести до I мл* Содержимое колб тщатель­
но перемешивав , и колбы в закупоренном виде помещают в 
темноту на 15 мин* По окончании бромирования избыток выделив­
шегося брома удаляда небольшими количествами натрия сульфа­
та б/в до обесцвечивания растворов*

Раствор подщелачивали! Юн раствором
едкого натра (около 1,5 мл) и экстрагируют 5 мд толуола 
хроматографируют 2 мкл полученного толусльного экстракта.

Условия хроматографирования
5£?Е-30 5 % ХЕ-60

Размеры колонки I и х 5мм 2 м х 3 мм
Материал колонки стеклянная
Расходы газа-носителя:через колонку 40 60

на поддувку, мд/мин 120 150
Температура -  термостата колонок 160° 190°

~ термостата детекторов 210° 250°
-  испарителя 210° 230°

Хроматографируемый объект, мкл 2 2
Бремя удерживания, мин. 2 мин 15 сек*



2*6 . Обработка результатов анализа.
Содержание феназона в йнализуемой пробе в мг/кг вычисляет

по формуле: * . у
ирп

С я -----------------  мг/кг, где
Уа • А

Срп -  количество феназона, найденное по градуировочному 
графику в нг

Уа -  объём аликвоты, которую вводят в хроматограф в мкл

У -  объём рабочего раствора в мл

А - навеска анализируемой пробы в г или объём анализируемой 
воды в мл,

3* Требования безопасности*
При выполнении операций по определению пирамица следует 

руководствоваться требованиями безопасности при работе с сое­
динениями 2-го и 3-го класса токсичности (мезидин, феназон), 
а также с легкогорючими растворителями.

4* Литература

I* Новикова К.Ф*, Мельцер Ф.Р., Эйнисман Л.И. '"Определе­
ние феназона и дихлорпиридазона в воздухе рабочей зоны при 
производстве феназона" в сб* "Методические указания на опреде­
ления вредных веществ в воздухе рабочей зоны", вып. 16, в печа­
ти*

5. А в т о р ы

Настоящая методика включает разработки авторских коллек­
тивов*

I , Кофмау И.Ш*, Институт физиологии растений АН УССР* 
г . Киев.

2* Кофаиов B.U., ИЮСС8 АН УССР, г* Киев*
3* Новикова К.Ф.,, Эйнисман Л*И*, ВНИИ химических средств 

защиты растений, г. Москва-’



6. Дополнение
Настоящие Методические указания рекомендуются в допол­

нение к "Колориметрическому методу определения пираыина 
(фенаэона) в свекле, почве, воде” , разработанному В.Э. Эгерт, 
А*А. Лиелгадзе и "Хроматографическому методу определения пи- 
рамина в сахарной . разработанному М.А. Клисенко,
ВфЗаборовскоИ, утвержденным МЗО СССР 3 марта 1971 г, и опубли 
кованным в МУ часть У1, том П отр, 541-545 и 546-550,



С О Д Е Р Ж А Н И Е
Dip.

Хлорсодержэщие пестициды
I* Методически© указания по определению неорона в мед©

методом газовой хроматографии * ....................................  I
2 . Методические указания по определению нитрохлора и 

префорана в эфирных маслах и эфирома©личном сырье
методоы газожйдкостной хроматографии........................  8

3. Методические указания по определению ЭФ-2 в воде и
почве газожидкостной хроматографией........................ * j.4

4 . Методические указания по определению хлорорганичес-
ких пестицидов в воде, продуктах питания, кормах и 
табачных изделиях хроматографией в тонком слое . . 22

5. Методические указания по определению полихлориро­
ванных бифенилов в присутствии хлорорганических 
пестицидов в птице продуктах методом газовой гроыа- 
то гр аф и и .....................♦ ................ * * . . 45

Фосфорсодержащие пестициды
I .  Методические указания по определению остаточных ко­

личеств волексона в растительном материале, почве и 
воде тонкослойной и газожидкостной хроматографией • 52

2* Методические указания по определению остаточных ко­
личеств готерофоса в овощных культурах, почве и 
воздухе методами тонкослойной и газожидкостной хро­
матографии ....................................................................... * 61

Ъш Методические указания по определению остаточных ко­
личеств дурсбона в растительном материале, почве и 
воде тонкослойной и газожидкостной хроматографией * 67

4. Методические указания по определению остаточных ко­
личеств кзофооа-5 в рисе, почве и воде газожидкост­
ной и тонкослойной хроматографией.................... ...  . * 75

5* Методические указания по определению мотианитро'роса 
и £енитрооксоно в зерне и продуктах переработки 
зерна хроме то-энзимным х гаэохроматографическим ме­
тодой . . .................................... .... . , ........................ * 84



Стр*
6. Уетодпческие указания по определению остаточных ко­

личеств рицида "И" в рисе и воде газожидкостной
хроматографией „ ................................................................ 93

7# Методические указания по определению метилнитрофооа, 
фенитр.оокоона и п-нитрокрезола в зерне и продуктах 
переработки зерна методом хроматографии в тонком
о л о е ............................................................................................  ЮЗ

8. Энзимно-хроматографический метод определения фоо- 
фороргэшаческих пестицидов в рзотительных продуктах 
и биооубстратах.........................................................................  109

Азотсодержащие пестициды
1* Производные мочевины* гуанидина, дитио- 

харбаминовой кислоты, анилиды карбоновых 
кислот, нитропроизводные, дитиокарбаыаты

I .  Методические указания по определению дуада в расти­
тельном материале, почве и воде хроматографией в
тонком слое , . . ................................................................ XI8

2* Методические указания по определению остаточных ко­
личеств гербицида ыалорана в почвах с различным со­
держанием гумуоз методом ТСОС........................................  124

3. Методические указания по определению остаточных ко­
личеств HE-I66 в огурцах хроматографией в тонком
слое и фотометрическим м етодом ........................* . . 129

4. Методические указания по определению остаточных ко­
личеств твиде к са в воде и п очве....................................  136

5. Методические указания по олр .делению ФДН -ди-
метил-//-(3-хлорфенил)-гуанидииа) в огурцах и воде 
методом тонкослойной хроматографии ............................  Х39

6* Методические указания по определению дитэна М-45 в 
продуктах питания растительного происхождения и во­
де ....................* ................................................................... 149

П. Гетероциклические соединения-
7„ Методические указания по определению базеграна в

воде, почве, зерне и растительном материале . . . .  хз£



Стр,

8. Методические указания по определению фунгицида бай-
лвтона методом ТСХ в почве, корнях,зеленых листьях, 
плодах томатов и огурцов . . .............................*. . .

9. Методические указания по газожидкостно-хроматогра­
фическому определению бентавона в почве ч растениях

10. Методические указания по определению динвэта в се­
менах подсолнечника и масле из семян подсолнечника 
опектрофотоыетричеоким методом ....................................

II* Методические указания по определению ыетазина в во­
де, почве, овощах и биологическом материале методом 
хроматографии в тонком слое сорбента . . . . . . .

12. Методические указания по определению остаточных ко­
личеств оимм-триазиновых гербицидов (симазинз, зт- 
резина, пропазина, прометрина, оемвронз, мезорани- 
ла, метазина, ывтопротрина) в почве газожидкоотной 
хроматографией .....................................................................

13. Методические указания по определению котофора в се­
менах хлопчатника методом хроывтогрзфии в тонком 
с л о е ................................................................................. .... .

14. Методические указания по определению ронстарч (ок-
сидиазон8) в рисе методами газовой и тонкоалойной 
хроматографии ................................. . ................................

15. Методические указания по определению тачдга рена в
воде методом тонкослойной хроматографии ....................

16 Методические указания по определению тербацила в 
эфирных маслах и эфироиасличноы сырье методом газо­
жидкостной хроматографии ................................................

I? . Методические указания по определению трифорина в 
в о д е ........................................................................................

18. Методические указания по определению остаточных ко­
личеств то кто (тиа банда зола) в картофеле и свекле 
тонкослойной хроматографией ............................................

19. ^итодичаские указания по определению остаточных ко­
личеств фона зона в почве, воде, свекле и раститель­
ны* объектах газожидкостной хроматографией . . . #

159

166

174

181

188

198

205

209

214

220

22?

234



У т ш ж р ш т

I* Методические указания по определению остаточных
количеств хлората магиия полярографическим молодой ••• 243

2. Методические указания по определению нортрода в
ьодз, черноземной почве и сахарной св ек л е ........... 2v8

3* Методические указания по определению содержан» 
общей ртути в гчее, яйцах, рыбе, молочных про­
дуктах, почв', ........ .. ................................................................. * Zj j

Бактериальные пестициды

1. Методические указания по определению микробиологи­
ческих инсектицидов не прямым иммунофлюореоиентным 
методом ...........................................................................................268

2. Методические указания пи определению вктаыицина А
в воздухе методом тонкослойной хроматографии ................. 2V6

3. Методические указания по определению полиэдров* ви­
руса ядерного полиэдроаа капустной совки на расти­
тельных объектах иммунофлюоресдентньш методом ............. 260

Дополнения
1. Хроматографическое определение микроколичеотв

пропанида, линурона, монолинурона и их метаболи­
тов в воде, почве и растительном материале 289

2. Методические указания по определению актеллика
растительной продукции, почве и воде .............. .................296

МУ 2130-80

http://files.stroyinf.ru/Index2/1/4293741/4293741185.htm

