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вредителями, болезнями раотений и сорняками при МСХ СССР
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Данные методики апробированы и рекомендованы 
в качестве официальных группой экспертов при 
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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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й Е Т О д а з С Ш  УКАЗАНИЯ п о о п р д а а н и о  ОСТАТОЧНЫХ к о л и ч е с т в  и зс и о с а - з  

В  РИСЕ, ПОЧВЕ К BO JE ГАЗОВДКОСТЯОЙ К ТОНКОСЛОЙНОЙ ХРОМАТОГРАФИЕЙ

I ,  К р атк ая  х а р а к т е р и ст и к а  п р е п а р а т а

Изофос-3  новый о т еч ествен н ы й  гер б и ц и д , рекомендуемы й д л я  борьбы 

с  просовидными сорнякам и в  п о с е в а х  р и са *  Д ействую щ ее н ач ал о  п р еп а р а та  

О - (2- х л о р , Ф ч л е т и д .'^ е н и л )^ -(в т о р -б у Т и л а л и д о ) хлоры етилтиоф осф онат. 

С тр у к ту р н ая  ф ормула:

Синонимы о т с у т с т в у ю т .

В ч и сто м  в и д е -б е с ц в е т н а я  в я з к а я  ж и дк ость с  Т .к и п . 1 4 7 - 1 4 8 ° С 

при 0 , 1  мм р т . с т . .  Хорошо р аство р и м  в  а ц е т о н е , г е к с а н е ,  б е н з о л е , 

э т й л а п е т а т е . Р а ст в о р и м о ст ь  в  в о д е  при 2 0 °С  1 ,8 7  м г/ л .

P-з н а ч е н и я  в  си ст ем е  во д а ю р га н и ч е ск и й  р а с т в о р и т е л ь , д л я  г е к с а н а  0 , 8 4 ,  

э т и л а ц е т а т а  0 , 7 1 ,  б е н зо л а  0 , 9 0 .

ДД^0 д л я  крыс 5X0 м г/ к г
ДОК в  р и се 0 , 1  м г / к г , 1 Щ  в  в о д е  0 , 4  м г/ л . ПдК в  п о ч ве  не 

у с т а в о в л е п а .

2 .  М етодика оп р ед ел ен и я  к з о ф о с а -3  в  р и с е ,  п о ч в е  и в о д е  газо ж и д ­

к о стн о й  и тонкослой ной хром атограф ией

2 . 1 .  Основные полож ения

2 . 1 .  U  Принцип м ето д а

М етод о п р еделен и я и зо ф о са -3  в  р и се  о сн о ван  на и звл еч ен и и  герби ци­
д а  з т и л а ц е т а т о м , и з воды  - г е к с а н о м , а из почвы -  см есью  г е к с а н а  с  
ац етон ом  1 4 : 1 )  или и зоп р оп и л ового  сп и р та  с  б ен зо л о м  Ц : 3 ;  и о п р ед ел е­

нии газо ж и д к о стн о й  хром атограф ией с  термоионным д е т е к т о р о м  (Т Щ ) б е з

л1олФ м а с с а  3 2 6 , 0



о ч и ст к и  э к о т р а к т а  или тон кослой н ой  хр ом атограф и ей п о сл е  о ч и стк и  э к с т ­

р а к т а  н а колон ке с  окисью  кремния д л я  люминофоров*

2 * 1 * 2 .  М етр о л о ги ч еск ая  х а р а к т е р и с т и к а  м е т о д а  

Д и ап азо н  оп р еделяем ы х концентраций
г а тех

рис 0 , 0 3 - 0 , 4 8  м г/ к г 0 , 0 5 - 0 , Змг/К1

п о ч в а 0 , 0 1 - 0 , 1 6  м г/ к г 0 , 0 5 - 0 ,  З м г/ к г

во д а 0 , 0 0 5 - 0 , 08м г/ л 0,001-0,ООбыр
П р ед ел  обнаруж ения 0 , 2 5  н г  ГЖХ и 0 , 5  м к г  ТСХ* "X

П р ед ел  обнаруж ения
т . та

р и с 0 , 0 3  м г/ к г 0 ,0 5 м г / к г

п о ч в а 0,01  м г/ к г 0 ,0 5 - 0 ,0 8 м г / к й

в о д а 0 , 0 0 5  м г/л 0,001  м г/ л

С р ед н ее зн ач ен и е о п р еделен и я стан д ар тн ы х к о л и ч е ст в  и зск^ оса-З  в

др ж  п = 15
г а та

р я с 9 0 , 8 8 3 , 2

п о ч в а 8 5 , 9 8 1 , 0

в о д а 9 5 , 0 9 0 , 0

С тан д ар тн о е отк л о н ен и е з  в  % г а та
г а та

рис ±  3 , 5 + 9,4
п о ч в а ± ±  8,8
в о д а ±  3 , 9 + 7 , 8

О тн о си тел ьн о е ст а н д а р т н о е  о ткл он ен и е
г а та

ри с ±  3 , 9 ±  и,з
п о ч ва ± 9 , 1 + * 1 0 ,9

в о д а ±  4 , 1 + 8 , 7

Д оверительны й и н т е р ва л  с р е д н е г о  в % п р и 'р = 0 ,9 5  и а = 5
ГЖХ та

рис 9 0 ,  ± 4 , 5 8 3 , 2 + 1 2 , 1

п о ч в а 8 5 , 9 + 1 0 , 2 3 1 , 0 + 1 1 ,3

в о д а 9 5 , 0 + 5 , 0 9 0 , 0 + 1 0 , 0

Р а зм а х  вар ьи р о ван и я  в £  R
ГЕХ та

ри с 7 3 - 9 8 7 0 , 0 - 9 0 , 5
п о ч ва 7 2 - 9 9 7 0 - 9 0

во д а 8 2 - 1 0 0 Ь0-100



2 . 1 . 3 .  И зб и р а т е л ь н о с т ь  м е т о д а

1̂е т о д  с е л е к т и в е н *  Прочие п ести ц и д ы , применяемы е на р и совы х п л а н -  

т а ц и л х , в  то м  ч и с л е  р и ц яд * р я ц и д -П , я л а а ,  п р о п а н и д , м етаф о с о п р е д е л е ­

нию не м еш аю т.

2 . 2 * .  Р е а к т и в ы  и м атер и алы

А ц етон  ГОСС 2 6 0 3 - 7 1 , х ч ,  с в е ж е п е р е г я а н н ш

Г е к с а н  1 7 - 6 - 0 9 - 3 3 7 5 - 7 8 ,  х ч ,  сзе ж е п е р е гя а н н ы й

Б е н з о л  ГОСТ 5 9 5 5 - 7 5

И зопропиловы й с п и р т  СТ-ГОХИ 1 5 - 2 3 5  х ч

Х лори сты й м ети л ен  и{РТУ 6 - 0 9 - 5 3 - 6 2 - 6 6 , х ч ,  с в е ж е п е р е г н а я н ь й

П етролей иы й эфир ( г р „ 4 0 —7 0 ° С ) ТУ*чпХП 1 8 6 7 - 4 8  ч ,  перегн анн ы й

Кремний о к и с ь  (1 У )  д л я  люминофоров :\ iP T / - 6 - 6 9 - 4 c 5 - 6 7 .

О ки сь  к р ем н и я  п р о сеи ва ю т  ч е р е з  с и т о  с  р зм.ером о т в е р с т и и  0 , 2  мм ( 7 0 -  

9 0  м е ш ). Ю О г с о р б е н т а  помещают в  Фарфоровую чаш ку и акти ви р ую т в  

п р е д в а р и т е л ь н о  н а гр е т о м  шкафудо 1 3 0 ° С  шкафу в  т е ч е н и е  7  ч а с о в .  С о р б ен т 

охл аж даю т в  э к с и к а т о р е  н ад  з а т е м  п ер есы п аю т в  круглодонн ую

к о л б у  на 5 0 0  мл с  п р и т ер т о й  п р обк ой  (к о л б а  I ) *  К олб у  1 х р а н я т  в  э к с и ­

к а т о р е  б е з  осуш аю щ его а г е н т а  а> к о л б у  2 б ы стр о  о твеш и ваю т из колбы  I  

4 7 , 5  г  а к т и в и р о в а н н о г о  о хл а ж д е н н о го  с о р б е н т а ,  з а т е м  п и п е т к о й , о ч е н ь  

а к к у р а т н о , по ст е н к а м  колбы  в н о с я т  -  2 , 5  мл д и сти л л и р о ван н о й  в о д ы . К ол­

б у  за к р ы ва ю т п р и тер то й  пробкой и е е  содер ж и м ое тщ ател ьн о  в с т р я х и в а ю т  

в  т е ч е н и е  1 5 - 2 0  м ка д о  и с ч е з н о в е н и я  к о м к о в . К о л б а  2  х р а н и т ся  в  э к с и ­

к а т о р е  б е з  осуш аю щ его а г е н т а .  С о р б ен т  и з колбы  2  ^ оден  к  у п отр еб лен и ю  

в  т е ч е н и е  6 - 7  д н е й .

2 ,6 -Д и б р о :и х и ао н х л о р ш й вд  МРТУ 6 - 0 9 - 5 7 5 9 - 6 3  , 0 ,5 ^ - я ы й  р а с т в о р  в  

ц и к л о г е к с а н е

ц и к л о г е к с а н  :,1РТУ 6 - 0 9 - 3 1 1 2 - 6 6 ,  х ч  

А зо т н о к и с л о е  с е р е б р о  ГОСТ 1 2 7 7 - 7 5  

Бромф еполовы й синий

Проявляющий бром,феноловый р е а г е н т .  0 , 0 5 г  б р о м Ф ея о л о зо го  с и н е г о  

р а с т в о р я ю т  в  10 мл а ц е т о н а  и д о з о д я т  д о  100 мл I^ -ны м  р а с т в о р о м  а з о т н о ­

к и с л о г о  с е р е б р а  з  с м е си  а ц е т о н а  с  в о д о й  ( 3 : 1 ) .

У к с у с н а я  к и с л о т а  ,Г 0С Т  6 1 - 7 5 ,  5#-ны й водный р а с т в о р  

Х р о м а т о н -^ с у п е р  ( 0 , 1 6 - 0 , 2 0  мм) с  Эй S S -3 Q

Хроматон-н - AW -Н/Л 3 (0,125-0,160 мм)
Поадйэтйлеягликольсзпсцинат (ЯдЭГС) Г /  6-П-15-68
Пластинки "сялуФол", ЧССР 
Хлористый натр ГОСТ 4233-66, чда 
Пятпокнсь фосфора Р,,0Г 6-03-5759-69А* О

7 7



С ульф ат н атр и я ГОСТ 4 1 - 6 6 - 7 6 ,  безводн ы й  и I^ -ныЛ р а с т в о р  

С тандартны е р а ст во р ы  изоф оса-3  в  а ц ето н е  с  содерж анием  1 0 0  мкг/мл 

(р а с т в о р  А ) ,  1 0  мкг/мл (р а с т в о р  Б )  и сер и я  стан дар тн ы х р а с т в о р о в  с  

сод ер ж ан и ем  0 , 1 ;  0 , 2 ;  0 , 5 ;  1 , 0 ;  2 , 0 ;  3,0  м кг/ м л.
Р а с т в о р  А г о т о в я т  р аство р ен и ем  1 0  мг и зо ф о са -3  в  мерной ко л б е 

н а  1 0 0  мл в  а ц е т о н е . Из р а с т в о р а  А п и п еткой  отбираю т 10 мл и помещают 

в  мерную к о л б у  на 100 м л , и д о в о д я  i* 1а ч б у  д о  м етки  а ц е !о н и £ а *га ство р ы  

А и Б  ст а б и л ь н а  при хранении в хол од и льн и ке в теч ен и е  I  г о д а .

Д ля п р я гс  о вл ен и я  сер и и  стан д ар тн ы х р а с т в о р о в  из р а с т в о р а  Б  в  

серию  пробирок ем костью  10 мл с  пришлифованными пробками пипеткой 

отби раю т О Д ;  0 , 2 ;  0 , 5 ;  1 , 0 ;  2 , 0 ;  3 , 0  мл и с о о т в е т с т в е н н о  доб авляю т 

п и п етко й  9 , 9 ;  9 , о ;  9 , 5 ; 9 , 0 ; Ь , 0 ; 7 , 0  мд а ц е т о н а . Пробирки закры ваю т 

п р о б к ам и . Оарию стан д ар тн ы х р а с т з о р о в  г о т о в я т  еж ед н евн о .

А зо т  осо б о й  ч и сто ты  ГОСТ 9 2 9 3 - 7 4  , газо о б р азн ы й  из б ал л о н а 

В о д о р о д  и з б ал л о н а  с  р еду ктор ом  или получаемый из г е н е р а т о р а  

во д о р о д а

В о з д у х  из бал л он а или н агн етаем ы й  к о м п р ессо р о м .

2 . 3 .  Приборы, а п п а р а т у р а , п о су д а

Хром атограф  Ц вет 1 0 6  или аналогичны й прибор с  ТВД

Х р оглатогр ап и ч еская  к ап ер а  с  п р и тер тей  крышкой

А ппарат д л я  в ст р я х и в а н и я

К опейная м ельница

Ротационный вакуумны й и сп ар и тел ь

П очвенн ое си то

Сито с  разм ером  о т в е р ст и й  0 , 2  мм ( 7 0 - 9 0  меш)

Д елительны е воронки ПХТ1' 1 0 0 5 4 - 7 5  на I  л

Х р о м ато гр аф и ч еск ая  колон ка с т е к л я н н а я , длиной 20 с м , внутренним 

ди ам етром  I  с м , с  пористы м .ф ильтром  в  нихлей ч а с т и  и с  кап ельн и ц ей  
н а  шлифе.

Х р ом атогр аф и чески е колонки д л я  ГЖХ стек л я н н ы е, длиной 2  м я в н у т ­

ренним ди ам етром  3 , 5  мм, а  такж е длиной 1 , 5  м и внутренним диаметром 

3  мм

Колбы плоскодонн ы е с о  шлифом Г о с т  1 0 3 9 4 - 7 2  на 1 0 0 ,  5 0 0  и 100 0  мл

ийзнзуркг ГОСТ 1 7 7 0 - 7 4  на 5 0 ,1 0 0  и 5 0 0  мл
Э к си к ато р
П ипетки ГОСТ 1 7 7 0 - 7 4 ,  на I ,  2 ,  10  и к о  мл 

К олба мерные ГОСТ 1 7 7 0 - 7 4  на 1 0 0  мл 

Пробирки с  притертыми пробками на 1п мл 

Мнкрошприц на 10 мкл 
78 Пористый «фильтр ы I



2 . 4 *  П о д го то вк а  к  оп р еделен и е

П о д го то вк у  хром атограф а к  р а б о т е  п р о во д я т с о г л а с ю  и н стр укц и и . 

Хром атограф ические камеры насыщают "подвижным р а ст в о р и т е л е м " 
гек сан гхл о р и сты й  м етилен  ( 3 : 2 )  или петролейаы й эф ир:ац етон  (7 : 1) в 
течен и е 1 ч а с а

П еред анализом  ри с изм ельчаю т на кофейной мельнице д о  к о н си стен ­
ции муки гр у б о го  п ом ола* Для а н а л и за  б ер у т  5 0  г .

П очву п ер ед  анализом  п р о сеи заю т ч е р е з  п очвен ное с и т о .  Д ля ан ал и за  

б ер у т н а в е с к у  почвы в  е ст е ст ве н н о -вл а ж н о м  состо ян и и  в к о л и ч е ст в е  20г

2 . 5  П роведение определени я

Г азохр ом атогр аф и ч еск ое определении

Р и с .  5 0  г  р а зм о л о т о го  р и са  помещают в  плоскодонную ко л б у  ua I  л ,  
добавляю т 100 мл э т и л а ц е т а т а  и экстр аги р ую т изоф оо-3  с  помощью механи­

ч е с к о г о  встр я х и ван и я  в  течен и е 3 0  мин. Э к стр ак т  фильтруют ч е р е з  бумаж 
ный фильтр в  кругложонную колб у  прибора д л я  о тгон к и  р а с т в о р и т е л я . 
Экстракцию повторяю т еще д в а  р а з а  тем  га  к о л и ч ество м  р а с т в о р и т е л я . 

Отгоняют э т и л а ц е т а т  с  помощью р отац ион ного вак уу м н ого  и сп ар и тел я  пол­

н о стью . К сухом у о с т а т к у  пипеткой добавляю т 10 мл а ц е т о н а . К^лбу закры ­

ваю т притертой пробкой и тщ ательно обмывают ст ен к и  колбы р аство р и тел ем »  

В  хром атограф  в в о д я т  2 мкл полу чен н ого  р а с т в о р а .

В о д а *  5 0 0  мл воды помещают в  делительную  вор он ку ем костью  I  л , 

добавляю т около 10 г  хлор и стого , н атр ия и экстр аги р ую т и за ф о с-3  тр ем я 

порциями по 1 0 0  мл э т и л а ц е т а т а *  Объединенный э к с т р а к т  суш ат над б е з ­

водным сульф атом н атр ия и фильтруют ч е р е з  пористый фильтр ы1 в  к р у гл о ­

донную колб у  прибора д л я  отгон к и  р а с т в о р и т е л я . Фильтр смывают н еб о л ь­

шим кол и ч еством  э т и л а ц е т а т а *  С помощью ротац ион ного вакуум н ого р а с т в о ­

р и тел я  полностью  удаляю т р а с т в о р и т е л ь *  К сухом у о ст а т к у  пипеткой д о б а в  
ляют 2 мл а ц е т о н а , колбу закры ваю т пробкой и тщ ательно смывают стен к и  

колбы р а ст в о р и т е л е м . В  хром атограф  в в о д я т  2 мкл полученн ого р а с т в о р а .

П оч ва .  Среднюю tzt\ ;  пробу почвы (2 0  г )  помещают в  плоскодонную  

колбу на 100 м л, заливаю т 5 0  мл см еси  г е к с а н :а ц е т о н  ( 4 : 1 )  или и зо ­
пропиловый с п и р т :б е н зо д  ( 1 : 1) и экстр аги р ую т и зо ф о с-3  в  теч ен и е 3 0  мин 

с  помощыо м ехан и ч еск о го  в ст р я х и в а н и я . П ер ен осят э к с т р а к т  ч е р е з  бумаж­
ный фильтр в  делительную  во р о н к у . Операцию повторяю т еще д в а  р а з а  
тем  л е  кол и ч еством  р а с т в о р и т е л я . К объединенному э к ст р а к т у  добавляю т 

3 0  мл 1 ^ -н о го  р а ст в о р а  сульф ата н атр и я , 5 0  мл ац етон а и н е с и л ь н о  р а з  

о сто р ож н о, не в зб а л т ы в а я , перевор ачи ваю т в о р о н к у , пр едвар и тельн о за&рш 

е в  п р обк ой . П осле р азд ел ен и я  с л о е в  водны й, нижний слой о тбр асы ваю т*
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В ер хн ий сд о й  сл и ваю т в  кон ическую  ко л б у  а а  5 0 0  мл я  суш ат н ад  б е з в о д ­

ным сульф атом  н атр и я  в  теч ен и е  1 5 - 2 0  мин при п ер и оди ческом  помешивании 

р а с т в о р а *  Высушенный э к с т р а к т  фильтруют небольшими порциями в  груше­

видную к о л б у  н а  2 5  м л  к отгон яю т р а с т в о р и т е л ь  с  помощью р о тац и о н н о го  

в а к у у м н о го  и сп а р и т ел я  д о  об ъ ем а 1 - 2  м л . Последнюю порцию р а с т в о р и т е л я  

у д ал я ю т п о л н о ст ь ю . К су х о м у  о с т а т к у  п и петкой до б авл яю т 2  мл г е к с а н а .  

К олбу закр ы ваю т п р и тер той  п р о б к о й , тщ ател ьн о  смывают с т е а к я  колбы 

р а с т в о р и т е л е м *  В  хр ом атогр аф  в в о д я т  2  мкл п ол у ч ен н о го  р а с т в о р а .  

У с л о в и я  хр ом атогр аф и р ован и я 

Х р ом атогр аф  Ц в ет  1 0 6  с  ТВД

Н ап олн и тель колон ки S #  S E - 3 0  на 2 #  ГЩЭГС н а

Длина колон ки  

Д иам етр

С к о р о ст ь  протяж ки лен ты  сам опи сц а 

Р а б о ч а я  ш кала э л е к т р о м е т р а  

Т ем п е р а т у р а  колон ки

и сп а р и т ел я  

С к о р о ст ь  а з о т а

в о д о р о д а

в о з д у х а

Время удер ж и ван и я И зо ф о са-3  
я л а н а  
рицида 

р и аи да-П  

м ем аф оса 

пр оп ан дда

х р о м а то н е-Ы -су п ер

200 см 
3 , 5  мм 

0 , 3 3  см/мик 

10. 10" 1 0 А 

2 Ю °С  

2 2 0 ° С  
6 0  мд/мин 

1 8  мд/мю!

1 8 0  мл/мин 

3  мин 3 5  с  
2 3  с  

I  м щ  б с  

I  мин 16  с  

I  мин 2 9  с  

I  мин 5 0  с

хроматоне-ы- 
А\Л/-НШ> S 

150 см 
3 мм

0,33 см/мян 
2 . 10“ i0A 
180°С 
190°С 
V а диамин
18 мд/мян 

180  мл/мкн 

9 >У1Н 25 с
30 с 

3 моя 42 с 
2 мин 27 с 
I I  мнд 3  с

19 мин 2 о
( при 210*

3 хр ом атогр аф  в в о д я т  

й и н е п зо ст ь  д е т е к т и р о в а н и я

2 мкл 

0 , 2 5 - 4  я г

2 м кл 

0 , 3 - 5  а г
К о л и ч е ст в е н н о е  оп р еделен и е п р о во д я т  м етодом  соотнош ения со  о т а я -  

хвртом по вы со т е  п и ков

О пределение тонкослой ной хром атограф ией

При оп р еделен и и  м етодом  ТСХ до п о л н и тел ьн о  п р о зо д я т  о ч и ст к у  
ж с ^ р а к т а  н а колон ке с  окисью  крем ния д л я  люминофоров.

1ля о ч и ст к и  б е р у т  али квоты  и з полученны х по п .  2 . 6 . 1 .  конечны х р а с г в о -  

ю в .

Р и с .  Из 1 0  мл на о ч и ст к у  б е р у т  2  м л , ч т о  эк ви вал ен тн о  10  г  р и с а . 

П о ч в а ,  К 2  мл добавляю т еще 2  мл г е к с а н а  и на о ч и ст к у  в з а в и с я -
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м о ст я  о т  содаржаш де гу м у са  4 # )  б е р у т  I  ш ш  2 мл полученного р а с т в о ­

р а *  ч т о  экви вал ен тн о  5  ю ш  10  г  й оч вы .

В о д а » На о ч и стк у  б ер у т  в е с ь  объем  (  2  м д ) р а ст в о р а »

Отобранную ацетоновую  ал и к во ту  помещают в  проби рку, полностью  у д а ­

ляют р а с т в о р и т е л ь . К сухом у о с т а т к у  пипеткой добавляю т 2  мл г е к с а н а .  

Р а с т в о р  почвенной пробы , п о ск о л ь к у  о н а р а ст в о р е н а  в  г е к са н е , неп оср ед­

ствен н о  п ер ен о ся т  н а колон ку .Полученные р аство р ы  такж е п е р ен о ся т  на 

колон ку .Д л я п о д го то вк и  колонки отвеш иваю т в  химический ст а к а н  5  г  с о р  
б е н т а  и з колбы 2 ,  добавляю т к  нему г е к с а н , содержимое стак ан ч и к а  

бы стр о перемешивают и п е р е н о ся т  на к о л о н к у . П редварительно на пористый 

фильтр колонки, помещают небольшой ватный т о ш о н .  Колонку заполняю т при 

о тк р ы т о м .к р а н е . Кран закр ы ваю т, к о г д а  р а с т в о р и т е л ь  н ах о д и тся  над слоем  

со р б е н т а  на р асстоян и й  3  мм. Меняют приемник и оря откры том кране к о ­

лонии п е р е н о ся т  рабочий р а ст во р  ( 2  м л ) .  Дают ем у полностью  в п и т а т ь с я  

в с о р б е н т . Колбу и з -п о д  р а б о ч е го  р а с т в о р а  н еск о л ь к о  р а з  ополаскиваю т 

1-2  мл г е к с а н а ,  полученный р а с т в о р  также п е р е н о ся т  на колон ку» К колон­

к е  присоединяю т кап ельн и ц у , содержащую 20 м л см еси  х л о р и ст о го  м етилена 
с  ге к са н о м  1 4 :1 ) ,  и по каплям начинают д о б а в л я т ь  элю эит* По окончании 

элюирования отсоединяю т приемник, добавляю т к элю ату чайную ложку 

б е з в о д н о го  сульф ата натрия а  суш ат р а с т в о р  в  течен и е н еск о л ьк и х м а я . 

Элюат фильтруют в  центрифужную пробирку» н проспрку помещают за л д а вл е н ­

ный в  вер хн ей  ч а с т и  капилляр и отгон яю т а а  водяной бане р а с т в о р и т е л ь , 

д о б а в л я я  свеж ив порции ф ильтрата по мере уд ален и я р а с т в о р и т е л я . О ста­

т о к  ( 0 , 1- 0,2  м л) при помощи т о г о  же к ап и л л я р а, но с  отломанным з а -  
плавленным концом к ол и ч ествен н о  п е р ен о ся т  на хроматограф ическую  п л а с ­

ти н к у . Одновременно с  рабочей пробой н а п ласти н ку н ан о ся т серию 

стандартн ы х р а ст в о р о в  и зо ф о са -3  с  содержанием 0 , 5 ;  1 , 0 ;  1 , 5 ;  2 , 0 ;  с ,м к г  
Хроматограмму р азви ваю т в  си стем е  г е к с а н : хлористый лзетилвн ( 3 : 2 )  или 

в  си стем ф етр ол ей н ы й  эф ир:ац етон  ( 7 : 1 ) .  П осле р а з в и т а я  хроматограммы 
ее  высушивают ж обрабаты ваю т 0 , 6^ а ы м  р аствор ом  2 , 6-диброюпш онхлорш л]*- 

д а  в  ц и к л о гек сан е  с  последующим н агр еван и ем  в  сушильном шкафу при 

тем п ер атур е 40 °С  в  течен ие 5 мин . И зоф ос-3 п р о я вл я е т ся  на п ласти н ах 
в  ви де оранжевых п я тен  а а  белом  фоне с  Д о  0 ,4 4 + 0 ,0 1  в  первой си стем е 

и 0 , 5 6 + 0 ,0 9  -  в о  втор ой » П ятна стабильны  в  теч ен и е дли тел ьн о го  врел1е н и . 
Хроматограммы можно такж е п р о я вл я ть  бромфваоловым р еаген то м  с  п о сл е д у ю - 
тл  сняти ем  фона 5?$-ным р аствор ом  у к су сн о й  ки сл о ты ,

2.6 Р а сч е т  р е з у л ь т а т о в  а н а л и за

Г а зо ж и д к о стн ая  хром атограф ия

Содержание изофоса-3 в анализируемой пробе вычисляют по tfop^yie:
81



с ^рп *  ^ с *  *  *
мг/кг ш  мг/д * где

нст А

Н™ -  в ы с о т а  п и к а  анали зи руем ой  пробы в  ш  

н с т  -  в ы с о т а  п и к а  с т а н д а р т а  в  мм 

Сс т  -  содер ж ан и е л з о ф о с а -З  в  с т а н д а р т е  в  н г  

У -  о б ъ ем  к о н е ч н о го  р а с т в о р а ,  и з к о т о р о г о  отбираю т а л и к в о т у  на 
хром этогр аф и р ован и е в  мл

Уа  -  объ ем  а ш с в о т ы  ,  вводим ой в  хр ом атогр аф  в  м кл,

А -  н а в е с к а  ан ал и зи р у ем о го  о б р а зц а  п очвы  в  г  иля объем  воды  в  мл 

Е сл и  при вв е д е н и и  в  хр ом атогр аф  п о л у ч аю тся  слишком большие пики 

ш ш  п р о и сх о д и т  "за ш к а л и в а н и е " , г о т о в я т  м ен ее  концентрированны е р а с т в о ­

р ы , д о б а в л я я  в  конечный объ ем  д о п о л н и тел ьн о е  зам ер ен н ое к о л и ч е с т в о  

р а с т в о р и т е л я .

Т о н к о сл о й н ая  хр ом атогр аф и я

Содержание и з о ф о с а -3  в  анализируем ой пр обе вы числяю т по ф орм уле:

С » ------ мг/кг или м г / л , г д е

А

СрП ~  к о л и ч е с т в о  и зоф оса- L ,  найденное в  хр ом атогр аф и р уем а! п р о б е , 
в  м к г

А -  н а в е с к а  ан ал и зи р у ем о го  о б р а зц а  р и са  или почин в  г  или объем  

воды  в  мл

3 ,  Т р ебован и я б е з о п а сн о ст и

При р а б о т е  соб лю дать  т р е б о в а н и я  б е з о п а с н о с т и , принятые д л я  

ф осф ор ор ган и ч ески х соеди н ен и й , легковосп лам ен яю щ и хся ж идкостей и 

при о е б о т е  с  во д о р о д о м .
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