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НаояояЕ&ге методические указания предназначены для оанцгар- 
но-■ внидемиологичеекик ©таиций а научво-аееяедовагельойпя учреа» 
денпй Минздрава ОССРс а tf-акпе »ег€ранарны1£еагрохпмпчеокпя0поп« 
ярольно-^ой'ойкологячеокпя лабораторий ГЬоягроярома СССР ш лзбо~ 

другая Мйвисгерств а ведомств0заишаввдкоя определена- 
ем оояа^очшя дадичеезд пестицидов п биопрепаратов в щ>случая 
нп?анияв кормах и внешней ореде0

Срок дейостня временных м&одпчезшх указаний уоадрш- 
дпвае^я до у^верццения гигненичееквя нормашвов.
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"УТНЕВДЗШ)"
Заместитель Главного Государстве 
ного санитарного врача СССР 

А.И. ЗАЙЧЕНКО

* JO13-84

ВРЕМЕННЫЕ
МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ ПО ХР0МАТ01РАШЕСК0МУ 
ОПРадСЕНИЮ И0Д0Ф0СА В ПОЧВЕ

Дополнение к "Методическим указание по определению 
иодофоса в капусте и ягодах хроматографическим методом", 
утвержденных Министерством здравоохранения СССР за 
Л 2419-81 от 6*08.1981 г.

I . Характеристика действующего вещества 

О fl 0-Диметпл-0-(2, 5-дихлор-4~иодфенил) -тиофосфат.

сн30 ^  

СН30 ^

$и
р W 3 P^ ¥

Молекулярная масса 
412,95

Иодфенфос, препарат С-9491, нуванол-Н
Иодофос -  бесцветное кристаллическое вещество со слабым вахт 

хом* Температура плавления 74°С. Давление пара 8Л0“7 ш Hg 
(при 20°С). Летучесть 0,0194 мг/м3 при 20°С. Относительно стоек 
в слабокислой среде, нейтральной и слабоцелочной, нестоек в кис
лой и щелочной средах* Растворимость в воде 0,2 мг/IGO ил. Хоро
шо растворим в органических растворителях (хлороформе, ацетоне, 
эфире, ароматических углеводородах и до.)*

Препарат малотоксичен для теплокровных. ЛДзд для крыс (ораль
но) 2100 мг/кг*



1©й©даш ©Пр©Д©Д©ВДН ЮДФ(ВОО© ЗОЗвДОД 
200ШЭС1ОШ1Ш хрошаг©£*р0§ш

2„1. Обновим водошшш 

2ЛЛ* Прнщщ® погода

Ш т ш ш  ©св©ша& аа хротгш?рш^н в 2@шшн од@© № ш
адэшння шш sa дласгинках Msiiu fo ie доел© вксграшда шодо^еа 
емшью оргатчеоввх раогввра«еяеа Н-шкоаш "«апогея я т е  са д

§ш«ракгав
. Цодшшшя расгворйг©д«ш ояушг @ш$® s-таша® 0  ац®г@И£>/ц 

в аджщ@&ешш (9Л)«
Яроншдаш® хроиагогр&вд! ©озпдоаггшда ддудо еаоеооаш:

I -  раствором брипфояодовод’в синего а авегиошслор© серебра в 
&щ©г®н@ с аосдодущвш об$сг|В@'з@в$Шбв$ уксуонш шш дшэнмод 
шад@г©ш$ XI -  раегвор©ш аовгаоиаодого уареора в ацегозо с

О0£уЧ«ЗЗОН ШШбгаИШ ySb*pa$M0SfcfeBiaM 0^2Шс

2Л«2« Могрояотеоваз хиразгоршнеяза т т т

Ё д ш ш п т  ©upодадшшх деяфшгредз! 1^10 авг* 
йр®д©1 ибк&руз&вгз- Хэ0 звг, с©©гв*>гогву©я в

ЙО'ЗВ© 0OU& EIT/Ê o
Д'адаах шрьяр^шша -  Х05 J  85 ш
Срадш© шашш© т& ® мм® т&  й т в ш р т & ж .  ш & ш т т ®  ш® шт~

ш ш  9гфц(»
0S&SMB®©® т ш ® т ш ®  •  i4 06g>
Ог&еоагед&зез е*ездар?ыо® евддояввде °° 00Х̂ о 

да®й»|Шж©дшаа м эд м а  ереддоо ярв p*00f$ ш л«5*



2dI » 3« ШЬбврательвоеть метода

Метод ©пецифичен в привутотвш длорофо0 ав карбофоса 0 еа$фоб£>0 
8HTS0 н ШДо

202e Реактивы 0  е^атериадм 
Н-гексанея0че#ТУ 6-09-3375-78 
Ацетон осч» ТУ б ==09-3513-75 
Натрий сернокислый безводный хч, ГОСТ 4166-76 
Бромфенодовый оиниЯ (шндп катер), ТУ 6=О9«1058«7б 
Уксусная кислота, хч ,ГОСТ 18270-72,ирод, 81,5$-иая 
Лимонная кислота, хч0 ГОСТ 3652- 79 0 Ж раствор
Аьшиак водный Ъ%~ный, ГОСТ 3760-79 
Азотнокислое сереброр ячс ГОСТ I 277-75 
Окись алюминия для хроматографап 0 степей^ активности,
ТУ 6-09-3916-75
Кальций сернокнсдыйв чт0 2«©одпийе ГОСТ 330=77 0 просушенный 
при 160°С в течение б часов
Сшшквгедь марш КСК, ТУ 6=09-2523-7 20 раздроблений и вро- 
оеянный через сито 100 меш иди силикагель ЛС/405 ЧССР

20 3. Приборы а посуда
Ротационный испаритель © набором колб ЙР-ХМ, ТУ <5«П «917*76
Аппарат для встряхивания едкостей, ТУ 64-I-J08I-73
Веов аналитические ВПА-200 ТУ 64-1-^081-73
Сушильный щкаф , ТУ 64=£^I4II«76
Вентилятор
Камера для хроматографирования 20x15x15 ем, ГОСТ 10565=74 
Пульверизатор стеклянны|& ГОСТ X039I-74 
Эксикатор, ГОСТ 637Х-73
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МшкуешаотаЩ для тш с̂ешай стандартны а̂отво а̂ 
и  п р о б ,  Г О С Т  1 7 7 0 - 7 4

Цйлнндр мерный flux. 100 мл, ГОСТ 1770-74 
Еолбы верные емкостью 50̂  100 ш̂ ГОСТ 1770-74 
Еолбы плоокодошше с прэтертыш пробками 350-500 т 
Воронки химические диаметром 9 ом̂ ГОСТ 8613-75 
Чашга Петра̂
Химические стаканы на 50 мл, илн бюкс̂ ГОСТ 10394-72 
Пластинка для хронатографхя (9x12 с у )

Хроматографические пластинка " S iiu fo l"  uv - 2 5 4 ,ЧССР 
Миллиметровая бумаяа, пропитанная Base ля новый маслом
Лампа кварцевая ПРК-4 или ПРК-7.

2.4. Подготовка к определению 
2.4.1. Отбор проб

Отбор проб проводят в соответствии с*̂ анфацированныш! 
правадамм отбора проб дня определения ыакрокоднчеств пестяца- 
дов в сельско-хозяйственной продукций, продуктах питания а 
объектах окружающей средней 2051-79 (Москва, 1980г.)

2.4„2. Приготовление растворов 
Проявляющие реагенты;

I -  0,05 г бройфенодового синего растворяют в Ю мл 
ацетона к доводят до 100 мл 0,5$-ным раствором азотнокислого 
серебра в водном ацетоне (3 ч. ацетона* I ч. воды).

II -  0*5 г азотнокислого серебра растворяют в 5 мл даст, 
воды, добавляют 2,5 ид 25%-ного аыыиава и доводят до 100 мд 
ацетоном.

Стандартный раствор аодофоса в эфире. Готовят раствор с 
содержанием препарата 100 нкг/мя. Ю мг иодофоса, х.ч*̂  раство- 
ряют в мерной полбе на 100 мл в эфире. Хранить необходимо в
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яатешеннш месте, на холоде, в© боле© двух недель*

20403в Йраготовлоше хроштсэграфчесшх 
пяастншш

Хроматографическое пластинки о ошсьш алвшншШо 50 г0 
ошсн аяюшздш для хроматографа а 5 г сорношолог® кадьщш 
тщателыз© смешивают в фарфоровой ступка, переносят в кошче©= 
вую колбу с притертой пробкой, приливают 75 т даталдароваш- 
ной водМр встршшвают в течение 15 шн, Примерно ХО г оорб~ 
двойной масон нанооят на пластику а раввояорв© раопредеадот 
н@ поверхности,, Сушат при комнатной температуре в течеш©
Ш ч и хранят в эксикаторе о

Ш05* Проведена© определения 
205Ло ©кетрашда

25 г почвы9 раотортой ш просеянной через ент© © рездора̂  
отверстий X ш„ помещают в коническую колбу о щрвшшфевавшй 
ннробшШ, иршктт? 50 ш  отош а-ге коана © ацетошз ($sX) а
ешзтрагируют вотршшшя 30 тшй на аппарат© д а  штрйхштшЕо 
©йстракг фильтруют в вруглодонную колбу ш  250 т  ч©р@© »  
чоодую ворон^0 о безведшш сульфатом натрий* П©вя@рда? 
юкетрашщш ©щ© два раза* Поод© третьей ©вотранщш шлбу .б 

ееочвоё ш сульфат га гран ш  шр@аш прешв&шт ©мэеь© в-^аш аш  

© ацетоном,, фильтруя т в у̂ з® вдтаедощуш шдбу* 1штра1& 
Фтгеашзг либо т ротационном шсварнтеле ( i йшт $5»50®§) 
до од$ шб® в т©ш ш з^Ш д подавая ©г@ в чавш Петр ш 
ш ш рш  шра шшшэд шитшштора в взгзггою
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2 . 5 * 2 »  О ч и с т к а  э к с т р а к т а

Сконцентрированный оотаток количественно переносят в бокс или 
стаканчик и добавляют 200 мг окиси алюминия и 200 мг силикагеля 
КСЕ, хорово перевешивают. Растворитель выпаривают под тягой 
вытяжного шкафа, йодофоо вымывают из сухого остатка эфиром.
Дня оттого в сухому остатку в стаканчик приливают 3-5 мл эфи
ра и перемешивают стеклянной палочкой 1 минуту. Надосадочную

жидкость отфильтровывают черев ворону со слоем безводного 
сернокислого натрия в маленький бюко» Остаток в стаканчике и 
фйяьтр промывают еще два раза, используя каждый раз до 2 мл 
эфира. Объедшненный,очищенный экстракт концентрируют при 
комнатной температуре до -  I мл»

2,5.3. Условия хроматографирований

Сконцентрированную пробу количественно наносит на хро
матографическую пластинку eSij.uuoi*w5fi -о окисью алюминия, 
на расстоянии 1,5 см от края в одну точку так, чтобы диаметр 
пятна не превышал одного сантиметра. Расстояние одной пробы от 
другой 1,5-2 см.

На ту ке пластинку наносят стандартный раствор яодофоса, 
содержащий 5 и 10 и кг препарата,

Хроматограмму развивают в подвижной фазе н-гексаи-ацетон 
(9:1). После подъема фронта подвижной фазы на 10 см от линии 
старта пластинку вынимают н сушат при комнатной температуре в 
вытяжном шкафу до испарения растворителя» Операцию повторяют 
вторично, после чего хроматограмму обрабатывают из пульверизатора 
проявляющим реагентом -  I пт II, При проявлении пластинка
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р е а г е н т о м  I *  п л а с т и н у  п о м е щ а ю т  в  с у н е я в н ы й  ш к а ф  и а  1 0  ш ш 0 

щи 3 ? ® G S п о с л е  ч е г о  о п р ы с к и в а ю т  5 ^ * ы ш  р а о т з о р о в з  y s c y o E © !  

ш с я о т и  и т  Щ> ш \  р а с т в о р о м  л ш ш ш о й  ш ш ш  д а в  у д а л е ш ш  

н а о ш р у ю щ е г о  ф о в а »  Н а  ж е я т о в а т о ш  ф о н ©  ш ш е т ш ш ш  ы о д о ф о о  щ ю я в ~  

я я д о о а  в  ш д е  г е д о о с г я о г о  н я т н а 0

При иршешшш щ ® ш ш т щ ® т  реагонга П  шшогшв^ дбдучаа© 
уавграфпояетовыа светом в течеш© 15^0 шн0 8они яошдщщщщ 
ыренарата ©бнарушваюгсв в виде чержш: штене Велпчш® 
шшотавэ aSiXufoiB -  00̂ %09С£9 аа оешоез анюшшя-0о70£0в(В

2.5А* Обработка результатов анализа

Еолачеетвенно© определенно модофооа едтш мда Щ%®ш 
ораввоавя раэшра штеэ проб о ттшт отштршт ра©»р@в0 
Площадь иявда взмерява щтшеттрш шт о пощад© 
ш@Ш шяянштрошй буыото

Пр&порцяовдшышя шашошшогв нэвду ешощдвш ш$ш ш 
шшцентрацяей препарата набдвдаетощ до 10 шр« Прш боя&шш 
&щ©р&ашш препарата ш пдаегЕВД’ щашоей? часть экетршш© о 

Оодзршш© остатшв гродараза в ашжшр$ш@1 зшрбо 
втшояшэг ш ш  среда© ш ш  ж щ ж  пар&дяеяьшЕ @прад@л©ш1е

Е®лшч©озв© ш©де#ош (ж) в ж/ш> раоотагшвд т фрщраз-ш

в*-Г7|Г 0 **р ®т
„ количеств© веетпцада в нроыдооГраферу®бъш<§ етащарт® 

йог® раств@ра0 маг: -
_ ш т т ж ь  йятаа етанпартщер© раствора ша

р  v ̂ шяешдь швтш вр©бш ша грша?@ррш2з©0 вшс*'
-  масса ееелщуегевЁ 0р©бйег .
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3° Требования боаолаеносящ

С о б л ю д а т ь  гребованшя бешепас̂ нос̂ н обычно рекомендуемы© 
дш работа о ©ргашадошшо раогдоршздаян̂  I0 -  см̂ ош®

**«Н&оэдвдв® ша^®дютошо хшаашн раарабогатз
Кобой,» а̂пшвяч©а© 80Св, Гела&юг© И.ШШ Шшд@шой©~ 
шн5 шщюбнолоШЕ! а гагн©ш Минздрава ЛнговокоМ С0Рр 

ВШ&ЕШс)

ВМУ 3013-84
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