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Настоящие м етодические указания предназначены для

сан и тарн о-эп и дем иол оги чески х станций и н аучн о-и ссл ед ова 
те л ь ск и х  учреждений Минздрава СССР,а также ветеринарны х,агро
хи м и ческих , кон трол ьн о-токси кол оги чески х  лабораторий Мин
с е л ь х о з а  СССР и лаборатория других Министерств и в ед ом ст в , 
занимающихся анализом остаточны х коли честв  пестицидов и б и о 
п р еп ар атов  в продуктах питания,корках и внешней среде*

Срок дей стви я  временных методических указаний устан ав
л и в а ется  до утверждения гигиенических регламентов*

М етодические указания апробированы и рекомендованы в 
к а ч е ст в е  официальных группой эк сп ер тов  при Госкомиссяи по 
химическим средствам  борьбы с  вредителями,болезнями р а с
тений и сорняками при МСХ СССР*(Председатель группы э к с 
п ер т ов  -  М .Л.Клисенко)*

М етодические указания согл асованы  и одобрены отделом  
п ер сп ек ти в н ого  планирования саяэпкдслу*бн  ИНПиТМ им.М ар- 
ш ш о в ск о г о  Е*И. и лабораторным сов етом  при Главней сан итар
но-эп и дем иол оги ческом  управления Минздрав». СССР*



Утверждаю!
Зам® Главного Государственного 
санитарного врача СССР

А.И «ЗАЙЧЕНКО

б августа I 9 8 I r ,  f  2h25~8t

Временные методические указания по опре
делению барнона в воде , почве и растени
ях методом газожидкостной хроматографии,

I ,  Характеристика анализируемого пестицида*

Варной (  синоним -  флюфенпропил-изопропил )  -  псслевсходовый 

гербицид (  производство фирмы Шелл» Англия )  -  рекомендуется для 

уничтожения овсюга в посевах ячменя в дозах 0»8 -  1,0 к г /г а  по 

действующему вещ еству.

Химическое название: изопропил-лМ$ензоил^-^3~хлор~^~Фторфе~ 

нил)-2-аминопропионат. Структурная формула:

Эмпирическая формула: % 9 % з% ^ рС.1в Молекулярная масса: 318,5# 

Хорошо растворим в органических растворителях* ЛДдд для крыс и мы

шей более 2500 м г /к г .

2, Методика , определения барнона
в воде , почве и растениях,

2 ,1 *  Основные положения * 

2 ,1 , 1 ,  Принцип метода.

Методика основана на определении барнона способом газожидкос

тной хроматографии после экстракции гербицида из проб, очистки э к -
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страктов м разделения на неподвижных фазах XE-6Q или SE-3G. Опре

деление проводят с использованием детектора постоянной скорости  

рекомбинации*

2 .1 ,2 *  Метрологическая характеристика м етода.

Диапазон определяемых концентраций 0 ,0 00 5  -  0 ,0 0 6  м кг. Ниж

ний предел детектирования -  О ,0005 мкг. Чувствительность опреде

ления : вода -  0 ,0 2  м г /л ; почва, солома -  О ,05 м г /к г ; зерно -  

0 ,1  м г /к г . Среднее значение определения стандартных растворов 

гербицида: вода -  8 7$i$; почва -  7 9 ,С^; солома -  7 5 ,8 $ ; зерно -  

6 1 ,С^. Стандартное отклонение: 4 ,24$  (  вода ) ;  8 ,1 2£  (  почва )|

5,Об/S (  солома ) ;  3 ,93£  (  зерно ) «  Относительное стандартное о т 

клонение: U ,№9 (  вода ) ;  О ,Ю З (  почва ) j  0 ,0 66  (  солома ) ;

0 ,064  (  зерно )♦

Определению барнона не мешают 2 ,4 -Д , 2М-4Х, бентазон , ГХЦГ,

альдрин, ДДТ, дилор.

2 * 2 , Реактивы и растворы.

Ацетон (  СН^СОСН  ̂ ) ,  ГОСТ 26U3-Y9, чда.

Гексан (  GgHg ) ,  МРТУ 6-09-3375-78, хч.

Кислота серная (  H^SO  ̂ ) ,  ГОСТ 4 204-77 , чда.

Алюминий окись (  ) ,  МРТУ 6 -0 9 -3 9 1 6 -7 5 , ч .

Натрий сернокислый, безводный (  л/&г $и^ ) ,  ГОСТ 4166-76 , хч .

Неподвижные жидкие фазы: ХЕ-60 (  %  )  и SE-30 (  % )  нане

сенные ка'хром атон V-AW (  0 ,16 -  0 ,20  мм ) ,  T C P .

Азот газообразный, ГОСТ 9293-74 , о сч .

Стандартный раствор барнона в ацетоне (  I  мкг/ил ) «

2 . 3 .  Посуда и приборы.

Медуница электрическая, лабораторная.
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Аппарат для встряхивания АВУ-I *  f f  6 4 -1 -1081 -73#
Испаритель ротационный ИР-IM , ТУ 2 5 - I I - 9 I 7 -7 4 .

Газовый хроматограф * Ц вет-106" с детектором постоянной ск о 

рости рекомбинаций#
Банн песочная* ТУ **6-775-77,

Сито металлическое диаметром отверстий 1 мм#

Водоструйный н асос КМ 1230, ТУ 6 4 - I - 8 6 I -7 2 .

Воронки делительные ВД-3-500* ГОСТ ,8613-75#

ВД-3-250* ГОСТ 8613-75#

Колбы Кн 1Ш -5Ш -29/32 ТС, ГОСТ I0 3 9 W 7 2 .

Колбы сстродонны® 0КШ-5О-14/23 ТС, ГОСТ 10394-72#

Стеклянные биксы СН 34/12* ГОСТ 7 1 4 8 -7 0 .

Колбы мерные ГОСТ 1770-74* 100 мл.

Микрошприцы МШ-10

2 .4 .  Подготовка к определению.

2 . 4 . 1 .  П одготовка хроматографических колонок.

Стеклянные колонки моют хромовой смесью* затем водой* ац ето

ном к просушивают# Колонку заполняют сорбентом* используя вод о 

струйный н асос. Заполненную колонку кондиционируют (  не подключая 

к д етек тор у  )  8 часов при 250°С (  ХЕ-60 )  и 27(ЯЗ (  5Е-Э0 ) .

2# 4 .2 .  Отбор и п одготовка  проб#

Отбор проб на анализ проводят в соответстви и  с "Унифицирован

ными правилами отбора  проб сельскохозяйственной  продукции* продукт 

тов  питания и объектов окружающей сседы для определения микрокэли- 

ч еств  пестицидов" i  2 05I-799T  2 1 .0 8 .7 9 .

Для анализа воды отбирают средний ооразец  не менее I  -  2 л*

при необходимости фильтруют.

Средний образец почвы в количестве I  -  2 кг сушат до воздуш -
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й о -с у х о г 'с  состоя н и й , растирают, просеивают черев си то  о диаметром 

отвер сти й  I  мм»

Солому ячменя измельчают ножницами, зерно размалывают на ла

бораторной мельнице.

2*5* Проведение определения.

2*5*1* Экстракция.

Вода* ГО мл воды встряхивают в делительной воронке с  г е к с а 

ном 4 x 3 0  мл, каждый раз в течение 2 мин. Объеденеппые экстракты о с у -  

tt&j0T безводным Wag 50^ и упаривают д осуха  на ротационном испарителе

При температуре 40°С .

П очва, растения , 10 г  пробы заливают в колбе 100 мл ацетона 

И Настаивают 16 -  17 ч а с о в . Экстракты сливают, о ста ток  встряхивают 

с  ацетоном (  2 раза по 30 мл )  в течение 15 минут. Объединенные эк 

стракты  осушают безводным YagSO^ и упаривают д о с у х а .

2 . 5 . 2 .  Очистка эк ст р а к т о в .

Очистку эк стр а ктов  осуществляют методом колоночной хром атогра

фии на окиси алюминия. Сухие остатки  экстр актов  из почвы и растений 

С а при сильной загрязненности  и воды )  растворяю т в небольшом объ 

еме ацетона (  I  -  2 мл )  и количественно переносят в бюкс, в к о т о 

ром помещено 5 г  окиси алюминия. Бюкс помещают на песочную баше* 

нагретую до 50  -  60°С и выдерживают до полного улетучивания ац ето

на (  работе гь под тягой  )• Сорбент в биксе тщательно перемешивают 

стеклянной палочкой и переносят в делительную воронку4 в суженный 

конец которой  помещают тампон из стеклоткани* Для элюирования бар- 

нона чер ез колонку пропускают 300 мл смеси вода : ацетон : Hgtf)^ в 

соотношении 2 0  : 4 : I  по объем у. С корость вытекания смеси -  100 

-  120 капель в минуту.

После прохождения через колонку смесь встряхивают с гексаном
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4i х 30 т$ каждый раз по 2 минуты. Гексановые экстракты объедйнввт, 
осушают безводным У& ^ ЬОц  и упаривают досуха.

2 .5 ,3 . Условия хроматографирования.

Сухие остатк и  растворяю т в 2 мл гексан а  и вводят в испаритель 

2 - 5  мкл.

В грушевидную колбу вн ося т  0 ,5  мкг стандартного раствора  б а р -

кона» растворитель упаривают досуха, добавляют 2 мл ацетона и хро
матографируют 2 - 5  мкл.

Хроматографирование проводят прй следующих усл ови ях : хром атог

раф “ Ц в ет-1Сбн с детектором постоянной  ск ор ости  рекомбинации, шкала
го

ИМТ -  10  х ICTxr* а ,  ск ор ость  протяжки диаграммой ленты X см /м и н . 

Колонка стеклянная, спиральная, 2000 * 3,5 мм, заполненная %  ХЕ~Ш 
или SE-30. Температура колодой 2;*0% ( ХЕ*-бО ) и 230% ( 6*Е-30 )» 
тем пература испарителя и в обоих случаях равна с о о т в е т с т 

венно 250 и 260°С, Гаэ-моситФЛЬ ** а эд т  о со б о й  чистоты (  60 мл/мцн ) f 
га з  для поддува д етек тора  -  а зо т  (  о.сч )  •* ЗЙ5 мл/мин. Время у  дер»# 

жквания барнона равно 7 мин 20 с е к  {  ХЕ-60 ) и 6 мин. С 5Е-30 ) ,

2.$. Обработка результатов .анализа.

Для количественного опредедешя домеряют высоту пиков н
стандартных растворов. Содержание 'баркдаа ® дро4е рас считывав? ^  

формуле:
у мст  # '  J /V ^

Х ‘  HC T - v x ■ ' ...М....'

-  содержание барнона ь п р обе , *£г/дср или н?/ц

-  содержание гербицида в стандартно# р а с т е р е ,  mw$
-  высота пика стан д ар тн ого  р а етв ор а , ш {
-  вы сота пика пробы,

- объем конечного

-  объем ста н д а р тн ого  в
хроматограф,мкл

гд е

ст

с т

X 

и 
Н

Нпр

V k

Иг Г
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пробы
Ух -  объем экстракта^введенного в испаритель, мкл;

М -  навеска пробы *  £ или мл*

2 #7 * Требований техники безопасности,*

При м ш т т  необходимо т м ж и т ь  требования техники безопаснос

ти! р. команд овшмые для работ о органическими растворителями, кис

лотами и скатыми газами#

2 ,8 , Настоящие методические указания составлены по материалам 
Белорусского НИИ защиты растений ( П.М. КИСЛУШКО, Л,Б. ЗУБКШВИЧ )*
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С С Д Е Р Ж А Н И Е

ХЛОРОРГАШЧЕСКИЕ ПЕСТИЦИДЫ

1 .  Временные м етод и ч еск и е  указания указания по

определению  ХОП (ДДТ,ДДЗ,ДДД, -ГХЦГ) в рыбе 
и рыбной продукции м етодом  газож и дкостн ой  хрома
тогр а ф и и .

2 .  М етодические указании ло определению ХОП и си м - 
триази новы х п ести ц и д ов  при их совм естн ом  п р и су т 
ств и и  в почве  с  помощью Г1Х-

3 .  Временные м етод и ч еск и е указания по определению 
о ста то ч н ы х  к ол и ч еств  митрана в в о д е ,с л и в а х  и

яб л ок а х  м етодом  ТСХ.

5-ОС5ОРОРГАНМЧЕСКИЕ ПЕСТИЦИДУ

I*  М етодические указания по определению афоса в в о з 
д у х е  р а боч ей  зоны методами ПкХ и ТСХ.

2 ,  Временные м етод и ч еск и е  указания по определению б о я -  
с т а р а  в б о т в е  и оу бн ж х  картоф еля , л и стья х  и стеб л я х  
хл оп ча тн и к а , к а п у с т е , почве и вод е  ТСХ и FIX.

3 .  М етодические указания  по определению гл и ф осата  и е г о  
м етаболи та- аминометилфосфоновой кислоты методом  х р о 
матограф ии в в о д е , п о ч в е , растител ьн ом  м атериале *

4 ,  М етодические указания  по определению остаточ н ы х  к о 
л и ч е ст в  д у р сб а н а  в в о д е ,п о ч в е ,л е с н о й  растительности

и б и о ср е д а х  м етодом  ТСХ.

5 . Временные методические указания по определению к а у н - 
т о р а  в  р а стен и я х  сахарной  свеклы и почве методом ТСХ,

Стр*

I

12

23

29

36

46

54

* 61



26 0-

б* Методические указания по определению метилмеркапто- 
фоса в в о д е , п оч в е , винограде и зеленой масое хме
ля Ш  и ТСХ. 67

7 . Временные м етодические указания по определению оф у-
нака методами ГЖХ и ТСХ в п очБ е,растени ях,воде в о д о е 
мов. 75

8.  Временные методические указания по определению п р оти о- 
ф оса в растительном материале,почве и воде методами
ГЮ( и ТСХ« 52

9 .  Временные методические указания по определению с е -  
лекрона в растительной продукции, почве и воде ТСк
и MX# 9j

10# Временны» методические указания по определению хлоро
фоса энзимно-хроматографическим методом в лцстыас 
белладонн и траве мяты перечной. ^0

II#  Методические указания по определению в зерне и про
дуктах его переработки ФОП,применяемых для обеззаражи
вания зерна и зернохранилищ,хроматографическими мето

дами® 105

АЗОТСОДЕРЖАЩИЕ ПЕСТИЦИДУ
1 . Методические указания по определению остаточных коли

честв акрекса,диносеба,каратака,Д Н О Ка в вод е ,п оч ве .
ш растительном материале хроматографическими методами. ц д

2. Временные методические указания по определению байгоиа
методом ГЖХ в м олоке, Р30

3 .  Временные методические указания по -определению барнона 
в в о д е , п очве , растениях методом ГНХ.
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М етодически© указания по определению крон етон а  
в в о д е , п о ч в е , корне ю губнеплодах и растительном ма
териала т е х , ^

5* Временные методические указания по определению р и д о -  
кила методом хроматографии в в о д е , почв© , растительном  
м атериала,

6,  Временные методические указания по определению р о в -  
раля методом ТСХ в в о д е f п очве # том а та х , картоф еле*ви
ноград© , виноградном  со к е  и вине* 1 6 8

7* Временные методические указания ронилана в р а ст и т ел ь 
ной продукции*почве и вод© ТСХ и ГЖХ, 175

Вт Временные методические указания по определению э в и с е х -  
та  в растительной продукции*почве и в воде ТСХ, 162

9 ,  Временны© м етоди ческие указания ло определению э т и -
римода в расти тел ьн ой  продукции#п очве и воде ТСХ» 188

ПРОЧИЕ ПЕСТИЦИДЫ

I*  Временны© м етоди ческие указания по определению г о р а -  
н илбутирата  м етодом  Г1Х и ТСХ в п о ч в е , в о д е , корнепло
д а х  и л и стья х  сахарной  свекл ы ,

dm Временные м етодические указания по определению бром - 
п р оп и л ата (н еор он а ) ь  ябл оках и цитрусовы х методом г а 
зов ой  хроматографии, 206

X  Временные м етодические указания по определению и л д о к са - 
на в в од е  и печво методом Г О .

Временные м етодические указания по хром атограф ичес
кому определению изатрина в почве м в од е , 217



5 . Временны© методические указания по определению 
омайтй методами Г&Х и ТСХ в п очве,в  воде и р а ст е 
ниях.

6 . Методические указания по1определению хлората маг
ния в п оч в е ,вод е ,р астен и я х (л од сол н еч н и к е,л ук е) и 
в в озд у х е  полярографическим и хроматографическим 
(ТСХ) методами.

7 .  Временные методические указания по определению о с т а  
Точных количеств некоторых аналогов ювенильного го р  
иона (а л тоси д а #алтозара и п-бромфенилового эфира 
геран иола) в растениях картофеля и почве методами 
тех  и ПСХ.
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