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"УТВЕРЖДАЮ"

З а м е с т и т е л ь  Г л а в н о г о  г о с у д а р с т в е н  
н о г о  в е т е р и н а р н о г о  вр а ч а  СССР

А.И.Зайченко

2 8  я н в а р я  1 9 8 0 г .  £  2 1 3 1 -8 0

МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ ПО ОПРЕДЕЛЕНИЮ ОСТАТОЧНЫХ КОЛИЧЕСТВ 
H E -I6 6  в  о г у р ц а : :  х р о м а т о г р а ш г й  в  то н к о м  СЛОЕ И ФОТОМЕТРИг  

ЧЕСКИМ МЕТОДОМ

I .  К р а тк а я  х а р а к т е р и с т и к а  п р е п а р а т а .

п р е п а р а т  в  к а ч е с т в е  ге р б и ц и д а  для б о р ь б ы  с  сор н я к а м и  при т е п ­

л ичном  выращ ивании о г у р ц о в .  Д ей ствую щ ее н а ч а л о  п р е п а р а т а  2 , 4 -  

д и н и т р о -6 ~ т е р т -б у т и л $ е н и л м е т я л  с у л ь ф о н а т

K E -I6 6  в  ч и с т о м  ви де к р и ста л л ы  с о  слабы м  а р о м а т и ч е ск и м  з а п а ­

х о м ,б е с ц в е т н ы е .  Т .п л .2 3 2 ,5  - 1 3 3 , 5 ° С .  Р а с т в о р  H E -I6 6  в  г е к с а н е  

и м еет  м акси м ум  св е т о п о г л о щ е н и я  при 2 3 0  н м . Е -4 5 0 .  Р а с т в о р и м о с т ь  

H E -I6 6  при ком н а тн ой  т е м п е р а т у р е  в  1 0 0  мл р а с т в о р и т е л я  сл е д у ю ­

щ ая: в  диметилформакаиде -  1 0 0 г ,  д и о к с а н е  -  5 7 г е а ц е т о н е  ~ 3 7 г ,  

б е н з о л е  -  1 б г ,  к си л о л е  - 6 г ,  э т и л о в о м  эф и ре -  1 , 4 г ,  м е т а н о л е  -  

0 , 7  г ,  н -б у т и д о в о м  с п и р т е  -  0 Д 5 г ,  и з о о к т а н е  -  0 , 0 2 г ,  н - г е к с а н е  

0 ,0 2  г ,  в о д е  -  0 , 0 0 8 г .  K E -I6 6  с т а б и л е н  на с в е т у ,  ч у в с т в и т е л е н  

к  в л а г е ,  о сн о в а н и я м *  к и с л о т а м . Г и д р о л и т и ч е ск и  р а з л а г а е т о я  д о  

2 ,4 ~ д и н и т р о -6 -т е р т -б у т и л ф е н о л а  и м е т н л су л ь ф о н о в о й  к и сл оты *

ЯДК H E -I6 6  в  п р о д у к т а х  п и тан и я н е  у с т а н о в л е н а .

H E -I6 6  реком ен дуем ы й  я п о н с к о й  фирмой M ’ s s t o P - J V /Д  Со>

NOl

с н 5

U 1



2* Методики определения HE-I66 в огурцах 

2 ,1 .  Основные положения 

2.1*1. Принцип метода
Метод ооиован на извлечении HE-I66 из огурцов ацетоном,п е р е - 

распределении его из ацетон о-водной  среды в хлороформ, до очи ог­
не экстракта  микросублимациай в вакууме о последующим определени­

ем методом ТСХ или фотометрическим методом в вида продукта щелоч­

ного гидролиза (2 #4 -д и н и тро-6 -герг-бути л ф ен ол ята  натрия) при А 
430 нм.

2 , 1 . 2 .  М етрологическая характеристика м етода.

Диапазон измеряемых конценртрэций тонкослойной хром атогра­

фией 0 ,0 4 - 0 ,4  м г /к г  фотометрическим методом 0 ,2 - 3 ,2  м г /к г .

Предел обнаружения 

тонкослойной хроматографией I мкг 

фотометрическим методам 5 мкг 

Предел обнаружения

тонкослойной хроматографией 0 ,0 4  м г /к г  

фотометрическим методом 0 ,2  м г /к г  

Среднее значение определения стандартных количеств пестици­

дов о при и=15 тонкослойной хроматографией 8 0 ,0 #  

фотометрическим методом 9 1 ,8 #  

при содержали» HE-I66 0 ,4  м г /к г  и выше и 4 3 ,0 #  при содержании 

0 ,2  м г /к г .

Стандартное отклоненич^тонкоолойной хроматографией t  / 3 , С  % 
фотометрическим методом ±  Y2 5~ °/0 

Относительное стандартное отклонение

тоннсолойпой хроматографии 1  / 7 ,О %

130 фотометрическим методом L 8 ,0  %



Доверительный интервал с р е д н е го  при р=г£),96 я ц=5 

тонкослойн ой  хроматограф ией Щ О Ь Ц \ 5  %
ф отометрическим м етодом  91,8 i  46tl  %

Размах варьирования^тонкоолойной хроматограф ией 70 -90%  

фотометрическим м етодом  7 1 ,5 ^ 1 1 2 ,0 %

2 . 1 , 3 .  И збирател ьность м етода*

Прочие пестициды реком ендуем ы е для о б р а б о т к и .о г у р ц о в  в теп ­

личных у сл ови я х , ъ том числе к а р боф ос , гр и хл ор м ета ф ос-З , к ел ь - 

т а н , теди он , нем агон , к уп р озан , ц и н еб , беном ил, ФДН, топоиа-М  

определению обоими методами не мешают* А крекс и ди н ооеб  при оп­

ределении ТСХ не мешают, а ф отом етрическим  м етодом  м огу т  оп р е­

д ел я ться  в сум м е.

2*2* Реактивы и р аствор ы .

А ц етон , ГОСТ 2603 -71  чде 

Гексан  МРТУ 6 -0 9 -2 9 3 7 -6 6  чда

Хлороформ ГОСТ 2 0 0 1 5 -7 4  свежеперегнанный над PgOp 

И зооктвп ТУ 6 г 0 9 -9 2 1 -? 1  для хроматографии 

^ а2 ^ 4 »  ХтЧщ «безводный ГОСТ 4 1 -6 6 -7 6  

/C'aOHt 6%-ный р а ств ор  в С 2% 0Н , 5%-ный водный р а ст в о р  

по ГОСТ 4 3 2 8 -6 6

Стандартные растворы  № -1 6 6  * ац етон е о содержанием 1 0 0  ikt/ m> 

(р а ст в о р  А) и 10  м кг/м л  (р а ст в о р  Б)

Для приготовления ста н д а р тн ого  р а створ а  А в мерную ксл бу 

ем костью  100  мл взвешивают 10 мг 1ГЕ-166 с  точ н остью  ± 0 , 0 0 0 2 г . 

Содержимое колбы растворяю т в 20 мл а ц етон а , а затем  д овод я т 

до  метки тем же р а ств ор и тел ем .

Для приготовления р а створ а  Б из р аствор а  А. пипеткой отбирают 

10 мл, п ер ен ося т  в мерную колбу ем костью  ТОО мл и д ов од я т  до



метка ацетоном.

Р а е т эо р ы  А и Б при хранении в  хол оди л ьн и ке стабил ьны  в  т е ­

ч ен и е  2 - х  м е с я ц е в .

2 - 3 .  Приборы и п о о у д а  

С п ек тр оф отом етр  

А п п арат для в стр я х и в а н и я  

Р отационны й вакуумный и сп а р и тел ь  

Х р ом а тогр а ф и ч еск а я  кам ера 

П дастдЕш с пс и л у 4 о л *  б е з  УФ д оба вк и  

Колбы п л оск од он н ы е  на 500 мл ГОСТ 1 0 3 9 4 -7 2  

Д елительны е вор он к и  на I  л  ГОСТ 1 0 0 5 4 -7 5  

Ш зх р о су б л ш э  г о р  

П у л ь в ер и за тор

Мерные цилиндры на 1 0 0  мл ГОСТ 1 7 7 0 -7 4  

П робирки к о н и ч е ск и е  с  пробками на шлифах на 1 0 -1 5  мл 

Пипетки ГОСТ 1 7 7 0 -7 4  

Стеклянные капилляры 

2 * 4 .  Х о д  ан ал иза

И змельченную н а в е ск у  о гу р ц о в  (2 5 г )  помещают в  пл оскод он н ую  

к о л б у  ва  5 0 0  м л, заливаю т 50 мл а ц етон а  и с  помощью м е х а н и ч е ск о го  

в с т р я х и в а г е л я  'д о в о д я т  экстракцию  H E -I0 6  в  теч ен и е  30 м и н . Э кст­

р а к т  ф ил ьтрую т ч е р е з  бумажный фильтр в  д ел и тел ьн ую  в ор он к у  ем­

к о с т ь ю  I  л .  Э кстракц и и ?ац етон ом  п овтор я ю т еще два раза  тем же 

к о л и ч е ст в о м  р а с т в о р и т е л я . К объединенном у а ц етон ов ом у  о к е т р а к  у  

д оба в л я ю т 300  мл ди сти лл ированн ой  в ед ь  к эк стр а ги р у ю т  H E -I66  

хл ороф орм ом , П( рцпями по 10 0  мл три р а з а . О бьедквоаьы й х л о р о -
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формный э к с т р а к т  суш ат в  те ч е н и е  I O - I 5  мин н ад  безвод н ы м  сухьфа- 
том  н в т р и я , п о сл е  ч е г о  порциями п е р е н о с я т  ч е р е з  бумажный ф ильтр 

в  кр угл од он н ую  к о л б у  на 1 0 0  мл и о помощью р о т а ц и о н н о го  вакуум ­

н о г о  и сп а р и тел я  о т го н я ю т  р а с т в о р и т е л ь . П оследнюю порцию о т г о н я ю т  

д о  объем а 2 - 3  м л . О с т а т о к  к о л и ч е ст в е н н о  о  помощью а ц е т о н а  а е р е -  

н о с я т  в  п а тр он  су бл и м а тор а  и п оел о  удал ен и я р а с т в о р и т е л я  на г о ­

рячей  водя н ой  б а н е  п р о в о д я т  сублимацию  H E -I6 6  в  течен и е ЭО ш в  

при т е м п е р а т у р е  Ю 0 °С  и д авл ен и и  0 ,3  мм р т . с г .  П осл а ококчю и ад 

сублим ации смы вают H E -I66  с  пальца су бл и м а тор а  0 -1 0  мл ацетоЕЮ 

в к он и ч еск у ю  п р оби рк у  ем к остью  1 0 - 1 5  м л . Д алее о п р е д е л е н и е  п р о­

в о д я т  л и бо  м етод ом  ТСХ, л и бо  ф отом етр и ч еск и м  м е т о д о м .

2 . 4 . 1 .  М етод  ТСХ.

Содержимое проби рки  с  помощью ст е к л я н н о г о  кап и л л яр а , за п р а в ­

л е н н о г о  в  в ер х н ей  ч а с т и , уп ари ваю т на го р я ч е й  в одя н ой  Сане д о  

объем а 0 #2 - 0 , 3  м л . О ст а т о к  к о л и ч е с т в е н н о , о  помощью т о г о  же ка­

п и л л яра , но о отлом анном  запаянным к он ц ом , н а н о ся т  на пл асти н ки  

"си л у ф ол ” . П араллельно на п л а сти н к у  с  помощью стекл ян ны х капил­

л я р ов  н а н о ся т  серию  стан д артн ы х  р а с т в о р о в  H E -I6 6  с  содерж анием  

1 , 2 , 3 . . . .  I  м л . (Р а ств ор ы  н а н о ся т  и з  к о н и ч е ск и х  п р о б и р о к , куда  

п р е д в а р и те л ь н о  в н о с я т , ,  а з а т е м  упариваю т д о  т а к о г о  же объ ем а  

О Д ;  0 , 2 ;  0 , 3 ;  . . . .  1 , 0  мл с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р е  Б ) .

Х ром атограм м у р а зв и в а ю т л и б о  в  с и с т е м е  г е к с в н :а ц е т о м  ( 3 : 1 ) ,д и й о  

и зо о к т а н :8 Ц й т о н  ( 3 : 2 ) ' .  П осл е р а зв и ти я  х р ом атогр ам м у  с у п а т ,  а 

з а т е и  обр а ба ты в а ю т из п у л ь в е р и за т о р а  6#~иым спи ртовы м  р а ст в о р о м  

А^аОН. НЕ-Г66 п р о я в л я е т ся  в  в и д е  желтых п я тен  на бел ом  *£Оне с 

в  п ер в ой  с и с т е м е  0 ,4 0 д 0 ,0 3  и 0 ,5 0 ± 0 ,0 3  -  в о  в т о р о й . К о л и ч е ст ­

в е н н о е  о п р ед ел ен и е  п р о в о д я т  м ето д о м  соотн ош ен и я  с о  ста н д а р том
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по шкш&ди я ин тен сивности  п я тн а . Содержание КВ-166 в анализи­
руемое пробе вычисляют по формуле

СНЕ-166 = ^  •ч г / к г * г Ав

с  -  к ол и ч еств о  H E -I8 6 ,нейденное в анализируемой пробе по 
хрометограмм е в мкг

А -  навеска огу р ц ов  в мг (25  м г )

2 . 4 . 2 .  Ф отометрический м етод

Содержимое пробирки упаривают до объема 3  мл, к о ста тк у  

пипеткой добавляю т 3 мл 556-ного водн ого  раствора  /1/аОН, пробир­

к у  плотно закрывают пробкой и ее  содержимое тщательно перемеши­

в аю т. Вынимают пробку» ч ер ез  1 0 -1 5  мин посл е разделения сл о е в , 

верхний , окрашенный в желтый ц вет  сл ой , осторож но п ер ен осят  

пипеткой с широким носиком в I  сантим етровую  кювету и ф отом ет- 

рируюг р эо гв о р »  и сп ользуя  в к а ч е ств е  р аствор а  сравнения хол остую  

пр обу  на в с е  реактивы и растворы , подвергнуты е *ем же операциям, 

ч то  и рабочая п р оба .

Содержание H E -I66 в  анализируемой пробе Вцчйоляют по формуле; 

СШ ~166 = I  м г /к г > ГД®

в -  /к о л и ч е с т в о  НЕ-хбб найденное в наследуемой пробе по градуи­
ровочному графику

А -  навеска о г у р ц о в  в mi (2 5  м г)

2 . 4 . 2 .  Т .  П остроение гр адуи р овочн ого  граф ика.

Для построения гр адуи р овочн ого  графика отбирают в пробирки 

из ста н д а р тн ого  р а створ а  А  пипеткой 0 ,0 0 ;  0 ,0 5 ;  0 ,1 ;  0 , 2 ; . . * .  

. . .  0 ,8  мл, растворы  упаривают досуха* К сухому о ста тк у  пипеткой



добавляю т 3 мл ацетона и 3  мл 55£~ного вод н ого  р а ств ор а  Л/аОН 

Далее поступают так  же, k ik  описано для рабочей  пробы* Линей­

н о ст ь  сох р а н я ется  в пределах 5 -8 0  м к г .

3 . Х Р £б£ван & я^£3^£С & о£Т £

Н еобходимо соблю дать правила б езоп а сн ости *  принятые для 

работы с лех'козссдламеняюцимкая жидкостями и ядовитыми вещ ест 

вами*

4* Авторы*

Настоящая методика включает разработки  а в т о р с к о г о  коллек­

тива ВНИИ химических ср е д ст в  звщиты раогений г.М осква  

Новиковой К*Ф*, Эйниомав 1*И *? Алдошиной Т .В .
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