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Настоящие методические указания предназначены для

санитарно-эпидемиологических станций и научно-исследова
тельских учреждений Минздрава СССР,а также ветеринарных,агро
химических, контрольно-токсикологических лабораторий Мин
сельхоза СССР и лаборатория других Министерств и ведомств, 
занимающихся анализом остаточных количеств пестицидов и био
препаратов в продуктах питания,корках и внешней среде*

Срок действия временных методических указаний устанав
ливается до утверждения гигиенических регламентов*

Методические указания апробированы и рекомендованы в 
качестве официальных группой экспертов при Госкомиссяи по 
химическим средствам борьбы с вредителями,болезнями рас
тений и сорняками при МСХ СССР*(Председатель группы экс
пертов - М.Л.Клисенко)*

Методические указания согласованы и одобрены отделом 
перспективного планирования саяэпкдслу*бн ИНПиТМ им.Мар- 
шшовского Е*И. и лабораторным советом при Главней санитар
но-эпидемиологическом управления Минздрав». СССР*
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ВРЕМЕННЫЕ МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ ПО О О Р В Д Е Ш Ш  ОФУНАКА
МЕТОДАМИ Г А З Ш Щ К Ш Т Н О Й  И  Т0КК0СД0ЙН0Й ХРОМАТОГРАФИИ Б
йот, РАСТЕНИЯХ И ВОДЕ ВОДОЕМОВ
I, Краткая характеристика препарата,

Офунак (пвридафентион)- 0 - (2 - фекшширидазоя - 3 - ил - 6 ) - 1 
0 ,0  дизтилтиофосфат,

S

(С д М* 0)х Р- 0 - f^)z о  ̂^  Мол .масса 340,1

С в е т д о - д а д т о е  кристаллическое вещество, температура плавления 
65-56°. Практически нерастворим в воде, хорошо растворим в ацето» 
не, спиртах*

JffigO ДЛЯ крыс - 850 иг/кг»
Предложен в качестве ш ю е к твддщ дав борьбы с вредатзжямк 

ркса«> плодовых деревьев* ововдш культур щ зерковши Щ т  soncm^ 
т в т т  ж борьбе с яредягвляш сельскохозМствеиквх культур п.рз?~ 
т т ю о я  арв вормгск расхода 0*7-2 кг/га.

2 о Методике определения офуиаке ьззтодамзз тзошщтотвой я 
тонкослойной хромате график в воде* почве и растенияхе

2 , 1 « -  О с н о в н ы е  л о л о к б Е щ а .

2 Л Л *  Принцип метода»

Метод оояовал на определений газожидкостной и тонкослойной
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жроматогрвфюй офуиака после извлечения т  исследуемой пробы 
©дягаиическим растворителем, очистке от коэистрактавных веществ 
© системе эшдаость-лидкость.

2.1,2, Метрологическая характеристика методов 
определения офуяака

атаййэярзгвшй : Размах варь Среднее : Откоситель--:Доверигвлъяый
обьоет ирования : значение : ное стандарт интервал

: он наделения:ное отклоне-  среднего t
: : :ше г% при о< *ЮР95

Метод гаэощдкостной хровшюграфая
Шода 80--I02 341-2,9 3,10 | 7,05
[Почва 70-92 79 г 2.9 3 ,7 & 3,50
В&ЙЗТвНЕЯ 76-90 ■30,612,0 2,4р £ 6,90

Метод тонкослойной хроматографа

■'$ада 84-вг 87 ,54б ? 7,1 1 9,83
'Почва 70-05 77г0П б ,9  14,2 £ 19,6
Растения 70-82 76„4t9Д 12,0 -  16,8

Диапазон определяемое ионцеитрадзий 0,02 - 0,05 мг/кг (мл/л.). 
Предел обнаружения: з воде 0,01 аг/я; з почве я расвюиоИ),04 да*/
иг.

2 .2 . Реактивы и раствора.

Ацетон ГОСТ 2603-79
Гйксав, л,ч. ТУ 6 09-0375-78
Натрия сульфат безводннй,ч. ГОСТ 4166-76
Нк-зрат нзккзута основной,ч. ГОСТ 'IIIO-75
Винная к?поло?а,ч.Г00Т 5317-77
Иодад ikp5W.,x .i. ГОСТ •’* 23 2-81
'ЗалвцъВ •оорногшелый, 1да.ТССТ 3210г-77
Сшшкагеяь ЧС 5/40 j<\ + 13$ гипса тонкослойной .громатографйй 
( f4^wa|«if ,ЧССР)
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Проявлявдие реагенты:
Основной раствор: А - 17 г основного нитрата висмута раство

ряют в 80 мд дистиллированной воды и добавляют 20 г  винной кисло- 
W .

Б -  16 г  жодада ш лея  растворяют в 40 мл дшстиллировашой вода 
Растворы А и Б смешиваются I : I.
Рабочий раствор: Из приготовленного основного раствора ДОШ 

обработки пластинок отбирают I мл» прибавляют 2 г винной кислоты 
к разбавляют 10 мл дистиллированной воды.

Носитель для хроматографической колонки-Хроматон I/-AW" 
(0*16-0*20 мм) о нанесенной неподвижной фазой Ь% SE-30 
( С # Ч С 0 Р )  *

Основной стандартный раствор офунака Шг  100 юг/мл в ацетоне# 
Хранят в течение 2-х месяцев в холодильнике*

Стандартный раствор офунака Щ  - 10 мкг/мл в ацетоне. Хранят 
ж течение 2-х недель в холодильнике.

2.3* Приборы и посуда*
Прибор для отгонки растворителей (ротационный вакуумный испа

ритель МРТУ 42-2589-66
Жолбы конически® со ш ш ф а ш  га 256-600 мж ГОСТ 10394-72 
Колбв круглодонше дт  отгонки растворителей рост 10394-72 
Делительные воронки на 0*5-1 ж ШОТ 861Э-Я& -75 
Колон ш рш е га 100 им ШОТ 22524 -77 
Пинетки на ОД мл м I т  ГОСТ 1770-74.
Цилиндры мерные на 50-100 ш  РОСТ 1770-74 
Газовый хроматограф о детектором по захвату электронов 

(детбктор постоянной скорости рекомбинация) -  «врет Цвет#
Газохром и др.

Азот газообразный * особой чистоты»содержанке Qg не более
0*003̂  гсст 9293-74,

Пластинки стеклянные 9 х 12 см

2.4. 0T6opf хранение -м доставка- проб.

2.4.1, Отбор проб производится в соответствии о унифицирован- 
1шми правилами отбора проб сельскохозяйственной продукциивпищевых
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продуктов и объектов окружающей среды дая определения микрокода-* 
честв пестицидов, утвержденными Заместителем Главного Государств
венного санитарного врача СССР 21*08Д 979 г* за й 2051-79

2*4*2,. Приготовление пластинок*

14 г силикагеля ЛД 5/4GJU смешивают с I г гипса* тщательно 
растирают,добавляют 40 мл вода* хорошо перемешивают* 7-8 г 
сорбционной массы равномерно наносят на длаотинку общепринятым

способом.

2*5*. Проведение определения*

2.5 Д. Экстракция и очистка экстрактов*

Вода* 500 мл пробы помешают в делительную воронку и 
экстрагируют офунак трижды по 50 мл хлороформа. Объединяют орга
нический растворитель,сушат безводным сульфатом натрия* концен
трируют при температуре бани не выше 50°С* Досуха упаривают на 
вохдухе. Остаток в колбе растворяют, в 1 мл гексана и хроматогра
фируют (ШХ и ТСХ).

Почва. 25 г ппобы помещают в коническую колбу* прибавляют
10-15 мл вода: и хорошо перемешивают, заливают 50 мл смеси аце
тон-вода (1:1) и встряхивают I час. Раствор фильтруют* Фильтрат

переносят в делительную воронку,добавляют 150 мл дистиллированной 
вода ш экстрагируют офунак триады по 50 мл хлороформа. Объединя
ют растворитель, сушат безводным сульфатом натрия* концентриру
ют до объема 0,2-0*3 мл* досуха упаривают на воздухе. Остаток 
растворяют в I мл гексана и хроматографирует (ИХ* ТСХ).

Яблоки.25 г измельченной пробы заливают 50 мл смеси ацетон- 
вода (1:1)* встряхивают I чао. Раствор фильтруют* переносят 
фильтрат в делительную воронку, добавляют 150 мл дистиллирован
ной вода и экстрагируют офунак тршда по 50 мя хлороформа» Объ
единенный органический- раствориталь сушат -безводиш сульфатом 
натрия* досуха упаривают на воздухе, Остаток в колбе растворя
ют в I мл гексана и хроматографируют (ШХ* ТСХ).

2.5.2. Идентификация и количественное определение офунака.



2*5.2Д ♦ Метод газожидкостной хроматографии

Хроматографические
параметры

т  (дар) тип

Носитель Хроматон Хроматон A(-bW
Неподвижная фаза 5% SE-30 5% SE-30
Скорость газа-носителя 
(азота) 60 ш / т п 20-22 мл/мин
Расход водорода - 14-17 мл/мин
Расход воздуха - 400 мл/мин
Шкала электрометра г о л о в а 2 .10“10а
Температура колонки 210°С 190°С
Температура испарителя 220°С 220°С
Температура детектора 230°С -
Вводимый объем 5 мКл 5 мкл
Линейный диапазон 
детектирования 4-5 нг 3-20 нг
Минимально детектируемое 
количество 4 нг 3 НГ
Время удерживания при 
указанных условиях 6,7 мин 8 ,2  мин

Количественное определение проводят путем сравнения расчитыва
емого пика о пиком, полученным при введении известного количества 
стандартного вещества при условии, что пики Олизки по величине и 
определение ведется в диапазоне линейности детектора* Количествен
ную оценку пиков хроматограммы проводят по площади пика, рассчитывая 
ее как произведение высоты пика на ширину, измеренную на половине 
высоты*

Расчет ведут по формуле:

X - ^ст , где
- Ч-Р

X - количество препарата в пробе, мг/кг (мг/л);
количество препарата во введенном в хроматограф стандартном 
растворе, мкг;

£<>т- площадь пика стандартного раствора препарата, введенного в 
хроматограф, мм2;

V, - объем экстракта, введенный в хроматограф, мл;
VI “ общий объем экстракта после упаривания, мд;
Р - масса пли объем анализируемой пробы, г (мя) *

; 2 
b -i .■ *:;-r ;,ь ГП'.Э исследуемого раствора ,кш
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2*5*2 *2 , Метод тонкослойной хроматографии.

Пробу, сконцентрированную до ы 0,3 мл количественно переносят 
на пластинку с сорбентом*

Параллельно наносят серию стандартных растворов с содержанием 
3, 5& 10 мкг действующего вещества офувака*

Хроматографируют в системе гексан-ацетон (1:1), просушивают и 
обрабатывают реактивом Драгевдорфа* Офунак проявляется в виде корич
невых пятен на желтом фоне* Нижний предел обнаружения - 2 ыкг*

офунака в система н-гексан-ацетои (1:1) составляет 0*65^0,05* 
Содержание офунака в исследуемой образце вычисляют по формуле?

А
X я -------- мг/кг {мг/л) , где

Р
А - количество препарата, найденное на хроматограмме при сравнении 

со стандартом, мкг;
Р - навеохса почвы в г цли объем воды в мл;
X - содержание офунака в пробе, мг/кг или мг/л*

2*6* Расчет результатов анализа*
Формулы расчета результатов*анализа приведены в 2*5*2,

2*7* Техника безопасности*
Необходимо соблвдать общепринятые правила безопасности при 

работе с органическими раотворителями и токсическими веществами*

3. Методика разработана Гиренко Д.Б., Фокиной С.А*, Клиоенко !Л, 

(ВНИИГИНТОКСС*
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С С Д Е Р Ж А Н И Е

ХЛОРОРГАШЧЕСКИЕ ПЕСТИЦИДЫ

1. Временные методические указания указания по

определению ХОП (ДДТ,ДДЗ,ДДД, -ГХЦГ) в рыбе 
и рыбной продукции методом газожидкостной хрома
тографии.

2. Методические указании ло определению ХОП и сим- 
триазиновых пестицидов при их совместном присут
ствии в почве с помощью Г1Х -

3. Временные методические указания по определению 
остаточных количеств митрана в воде,сливах и

яблоках методом ТСХ.

5-ОС5ОРОРГАНМЧЕСКИЕ ПЕСТИЦИДУ

I* Методические указания по определению афоса в воз
духе рабочей зоны методами ПкХ и ТСХ.

2, Временные методические указания по определению боя- 
стара в ботве и оубнжх картофеля,листьях и стеблях 
хлопчатника, капусте,почве и воде ТСХ и FIX.

3. Методические указания по определению глифосата и его 
метаболита- аминометилфосфоновой кислоты методом хро
матографии в воде,почве,растительном материале *

4, Методические указания по определению остаточных ко
личеств дурсбана в воде,почве,лесной растительности

и биосредах методом ТСХ.

5. Временные методические указания по определению каун- 
тора в растениях сахарной свеклы и почве методом ТСХ,

Стр*

I

12

23

29

36

46

54

* 61
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б* Методические указания по определению метилмеркапто- 
фоса в воде,почве,винограде и зеленой масое хме
ля Ш  и ТСХ. 67

7. Временные методические указания по определению офу-
нака методами ГЖХ и ТСХ в почБе,растениях,воде водое
мов. 75

8 . Временные методические указания по определению протио- 
фоса в растительном материале,почве и воде методами
ГЮ( и ТСХ« 52

9. Временные методические указания по определению се- 
лекрона в растительной продукции,почве и воде ТСк
и M X #  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,ДНОКа в воде,почве.
ш растительном материале хроматографическими методами. цд

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

3. Временные методические указания по -определению барнона 
в воде,почве, растениях методом ГНХ.
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Методически© указания по определению кронетона 
в воде,почве,корне югубнеплодах и растительном ма
териала тех, ^

5* Временные методические указания по определению ридо- 
кила методом хроматографии в воде,почв©,растительном 
материала,

6 , Временные методические указания по определению ров- 
раля методом ТСХ в водеf почве # томатах,картофеле*ви
ноград© ,виноградном соке и вине* 168

7* Временные методические указания ронилана в раститель
ной продукции*почве и вод© ТСХ и ГЖХ, 175

Вт Временные методические указания по определению эвисех- 
та в растительной продукции*почве и в воде ТСХ, 162

9, Временны© методические указания ло определению эти-
римода в растительной продукции#почве и воде ТСХ» 188

ПРОЧИЕ ПЕСТИЦИДЫ

I* Временны© методические указания по определению гора- 
нилбутирата методом Г1Х и ТСХ в почве,воде,корнепло
дах и листьях сахарной свеклы,

dm Временные методические указания по определению бром- 
пропилата(неорона) ь яблоках и цитрусовых методом га
зовой хроматографии, 206

X  Временные методические указания по определению илдокса- 
на в воде и печво методом Г О .
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кому определению изатрина в почве м воде, 217



5. Временны© методические указания по определению 
омайтй методами Г&Х и ТСХ в почве,в воде и расте
ниях.
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