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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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М е то д и ч е ск и е  у к а з а н и я  по о п р ед ел ен и ю  о с т а т о ч н ы х  к о л и ч е с т в  

г е р б и ц и д а  м а л о р а н а  в  п о ч в а х  с  разл и чн ы м  со д ер ж ан и ем  г у м у с а  

м е т о д о м  ХСХ

I *  К р а т к 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

ГЪ рбицид м а л о р а н  в ы п у с к а е т с я  фирмой Цибо в  Ш вейцарии .

М ал ор ан  -  У  ( 3 - х л о р - 4 ~ б р о м ф е н и л )- ;/ / - к е т о к а и - 1л ''-м е ти л м о ч в - 

в и н а  -  т в е р д о е  к р и с т а л л и ч е с к о е  в е щ е с т в о ,с л а б ^ р а с т в о р и м о е  в  в о д е  

( 3 6  м г в  л и т р е )  и хорош о  в  о р г а н и ч е с к и х  р а с т в о р и т е л я х  ( э т а н о л е ,  

х л о р о ф о р м е ,а ц е т о н е  и д р . ) .  *о ч к а  п л а в л е н и я  9 *-9 6 °С .М о л е к у л я р н ы й  

в е с  -  9 3 , 6 .  П р е п а р а т  м а л о т о к о и ч е н  д л я  т е п л о к р о в н ы х  ж ивотн ы х и ч е ­

л о в е к а *  Д Д ^  д л я  кры с -  8574 м г / к г ,  д л я  с о б а к  -  1X03 м г / к г  в е с а .

м а л о р а н а ,  к о к  б е л ы з .ш с Т в а  п р о и зво д н ы х  ф е н и л а л к и л ч о ч е в и н ы ,о с н о в а н а  
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2 . М етоди ка  о п р е д е л е н и я  ге р б и ц и д а  м а л о р а н а  в  п о ч в а х  с 

р азл и ч н ы м  со д ер ж ан и ем  г у м у с а  при помощи т о н к о сл о й н о й  

.х р о м а т о г р а ф и и

2 . 1 ,  О сновны е полож ен (я

2 . X . I .  Принцип м е т о д а  -  М етоди ка о п р е д е л е н и я



на извлечении препарата из исследуем ой  пробы хл ороф орм ом ,очи стке, 
отгон к е,обезвож и ван и и  у п отр ебл ен н ого  р аствори тел я  и хроматографи­
ровании в тонком сл ое  окиси алюминия, в си стем е четы р еххл ори стого  
угл ер ода  и д и эти л ового  эфира ( 3 : 2 ) .

Г р к о -р озозы е  пятна малорана обнаруживаются на пластинке после 
тер м и ч еск ого  разложения е г о  (1 5 0 -1 7 0 °С ) д о  аром атических аминов, 
диазьтирования п осл едн его нитритом натрия и аэоооч ета н и я  солей  
производных фенилдиазонила с  1 -наф толом .

2 . 1 . 2 .  М етрологическая характеристика метода приведена в 
таблице I .

Таблица I .

Тип поч­ [Предел об ­ {Число парал­
вы по наружь кия, лельны х оп­
содер ж а- j м г /к г ределений.
нию гуму-|

d 1с а ,  % \
( * )

0 ,5 - 1 ,5 0 ,0 5 6
I , 5 - 3 .5 0 ,0 8 6
3 ,5 - 6 , 0 0 ,1 0 6

Размах |Средне.е !С тан - Ю тноси- 
варьпро-зн ачениедартн ое Отельное 
вания, о п р е д е - откл оке^ стан д ар - 

% л ен и й ,#  н и е ,#  ;тное о т ­
клонение

______________________ : %

5 9 0 2 ,0 0 2 ,2 0
10 85 2 ,2 0 2 ,4 4
15 75 4 .0 0 4 ,4 4

И збирательность м етода: определению м огут мешать м очевин о- 
производные гербициды,имеющие близкое значение

2 , 2 .  Реактивы и растворы  
Диэтиловый эфир 
Калий едк и й ,ч .,табл ети р ован н ы й
Кальций сернокислый (Са 0^х21^>0),чда,просуш енный э  сушиль­

ном юкафу при температуре 160°С , в  течение шести часов 
Натрий сернокислый безводны й, чда , ГОСТ 4166-66  
1-Н аф тол, чда, ГОСТ 5 8 3 6 -7 0  
Нитрит н атри я ,чда , ГОСТ 4197 -66
Окись алюминия для хроматографии, КРТУ 6 -С 9-5 2 9 6 -6 8  П ет.
Серная ки сл ота , ч,,ГОСТ 4204 -66
Соляная к и с л о т а ,ч .,  ГОСТ 3118-67
Хлороформ, х . ч . ,  ГОСТ 3160-51
У глерод четы реххлористы й, чда, ГОСТ 5 8 2 7 -6 8
Зтанол ректификат, й?ТУ 6-C9-65I5-70 у- •.



2 .3 .  Приборы, аппаратура, и посуда 
Аппарат для встряхивания, АВУ-1 
Баня водяная, ТБ-110 
Воронки конические, 1а 
Воронки делительные 
Вакуумный н а сос , BH-46I-M 
Вакуумная установка для отгонки растворителя 
Колбы конические, КНН111 
Колбы плоскодонные, ПНШ 
Пульверизаторы для опрыскивания пластинок 
Термостат, ТС-80
Хроматографическая камера -  сосуд  четырехугольный, СЧ

2 .4 .  Подготовка к определению 
2 .4 .1 .  Получение химически чистого малорана 

Технический препарат малорана растворяют в хлороформе или 
этаноле (д о  насыщения) и оставляют на 30 мин. в теплой водяной ба­
не (4 0 -5 0 °С ), затем отфильтровывают через бумажный фильтр.Фильт­
рат выпаривают до небольшого объема и досушивают на воздухе на ча­
совом  сте к л е .п При испарении растворителя выпадают белые кристаллы 
гербицида, малорана в спирте -  0 ,5 3 ; хлороформе -  0 ,5 5 .

Для обнаружения препарата на пластинке используются два 
проявляющих реактива:

I*  46 мл HgO + 4 мл HCI (у д .в е с  1 ,1 8 )  + I  г  нитрита натрия;
2 .  2 ,8  г  КОН растворяют в 50 мл Н̂ О и добавляют 0 ,1  г  1-наф­

тол а . Реактивы должны быть свежеприготовленными.
Стандартный раствор  малорана -  в одном из указанных раство­

рителей с содержанием 100 или 200  м к г/*л . Хранится в* прохладном 
м есте . Срок хранения 4 -6  месяцев.

2 .4 .2 .  Приготовление пластинок 
В качестве сорбента берут окись алюминия и кальц!й сернокис­

лый, предварительно просеянные через нейлоновое сито (100  меш).
Примечание: чтобы избавиться от хлоридов,которые на пластин­

ках создают фон, часто мешающий одределить истинное количество пре­
парата, следует предварительно очистить. Для этого  адсорбент
промывается дистиллированной водой до отрицательной реакции промыв­
ных вод на ион хлора, затем отделить алюминия окись на воронке Бюх­
нера и высушить на в озд у х е .
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Пластинки, приготовленные из такой окиси не дают фона после 
проявления.

Для приготовления 6-10 пластинок (9x12 си) необходиио сме­
кать 50 г  окиси алюминия и 5 г  сернокислого кальция* Смесь помеща­
ют в колбу и добавляют 75 ил воды, встряхивают 20 минут на качалке. 
Около 3 г массы , покачивая, равномерно распре­
деляют по поверхности пластинки* Подготовленные для хроматографии 
пластинки сушат при комнатной температуре на воздухе и хранят в 
эксикаторе.

В качестве подвижной фазы брали смесь четыреххлористого 
углерода о диэтиловым эфиром в объемном соотношении 3 :2 ,

2 .5 .  Проведение определения
2 .5 .1 .  Извлечение препарата из почв с различным 

содержанием гумуса
а )  Обедненные почвы (% гумуса от 0 ,5  до 1 ,5 ) .

100 г  воздушно-сухой почвы, просеянной через сито,заливают 
хлороформом и ставят на аппарат для встряхивания на I ч ас . Затем 
растворитель отфильтровывают через бумажный фильтр о безводным сер­
нокислым натрием. Почву трижды промывают растворителем по 25 мл. 
Экстракты объединяют и выпаривают досуха.

б) Почва со средним содержанием гумуса (от 1 ,5  до 3 ,5  JO.
В данном случае пробы почвы, залитые растворителем, остав­

ляют на ночь. Процесс встряхивания на качалке удлиняют до 3-х pas 
по 30 минут, каждый раз смывая новой порцией растворителя.Осталь­
ные манипуляции те же.

в) Почва с высоким содержанием гумуса (от 3 ,5  до 6 ,0  %).
100 г почвы заливают ацетоном и оставляют на ночь,затем 

пробу ставят на качалку (аппарат для встряхивания) и встряхивают 
3 раза ,по 30 минут, каждый раз смывая 50 мл ацетона. Затем объе­
диняют экстракты и фильтруют через воронку с безводным сернокислым 
натрием, выпаривают до объема ОД мл и наносят на пластинку.

2 .5 .2 ,  Хроматографирование
На пластинки наносят стандартные растворы и испытуемые пробы, 

последние трижды обмываются чистым растворителем по ОД мл*
Подвижным растворителем служит смесь четыреххлористого угле­

рода и диэтилового эфира ( 3 :2 ) .
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После т о г о  как растворитель поднимется на 6 -1 2  см , пластинку 
снимают,обмечают линию фронта и оставляют на несколько минут на 
возд у х е .З а тем  пластинку помещают в сушильный шкаф, где температу­
ра д о ст и га е т  150-170^0  на 4 5 -6 0  минут.После охлаждения пластинки 
обрабатывают проявителями }Ы и £2 ( с м .с т р .  3 ) .  Мадоран проявляет­
ся  в виде яр ко-розовы х пятен.

2 . 6 .  Р асчет резул ьтатов  анализа в ед ется  по форму­
л е, предложенной Клисенко

X «  А -  • где 
В

X -  содержание препарата в пробе в и г /к г ;
А -  кол и чество препарата , найденное путем визуального сравнения 

размера и интенсивности  пятен пробы и стандартного раствора  
в  мкг;

В -  в е с  или объем исследуемой пробы.

3 .  Требования безопасн ости
Необходимо соблю дать требования безопасн ости  обычно рекомен­

дуемые для работы о органическими растворителями, концентрирован­
ными кислотами. С трого руководствоваться  с  Правилами по технике 
безоп асн ости  в химических лаборатори ях".

4 .  Авторы:
Настояние методические указания по определению остаточны х ко­

личеств гербицида малорана в почвах с  различным содержанием гуму­
са  методом ТСХ разработано

’Бажановo,i Ниной Васильевной -  с т . н . с .  лаборатории биохи­
мии растений и вредных организмов института защиты растений МСХ 
Армянской ССР;

Арутюнян Женей Арменаковной -  м л .н .с . лаборатории биохи­
мии растений и вредных организмов института защиты растений МСХ 
Армянской ССР.

5 .  Литература
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