
ГОСУДАРСТВЕННАЯ КОМИССИЙ НО ХИМИЧЕСКИМ СРЕДСТВАМ ЙОРЬЕУ
с вгедошш, ЕСклгзййЕШ< растений и сорняками при мех ссср

М йШ ИЧЖ КЩ  УКАЗАНИЯ 
ПО ОПРЕДЕЛЕННО ШКРОКШШЧЕСТВ ПЕСТИЦИДОВ 
В ПРОДУКТАХ ПИТАНИЯ .КОРМАХ к ВНЕШНЕЙ СРЕДЕ

Часть УШ

Москва -  I9T7 г.

конструктивная схема

http://www.mosexp.ru/proektnye_raboty.html


ГОСУДАРСТВЕННАЯ КОМИССИЯ 

ПО ХИМИЧЕСКИМ СРЕДСТВА.!,I БОРЬБЫ С ВРЕДИТЕЛЯМИ 

БОЛЕЗНЯМИ РАСТЕНИЙ И СОРНЯКАМИ ПРИ а сх  СССР

Утверждено

Министерством здравоохранения 

СССР 

1976 г .

МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ

ПО ОПРЕДЕЛЕНИЮ МИКРО КОЛИЧЕСТВ ПЕС'ШЦЙДОЙ В 

ПРОДУКТАХ ПИТАНИЯ .КОРМАХ И ВНЕШНЕЙ СРдДК

Часть У Ш

Данные методики апробированы и рекомендованы 
в качестве  официальных группой экспертов при 
Госкоы иссии  по химическим средствам борьбы о 
вредителями.бодезниыи растений и сорняками 

при ИСХ СССР

Москва -  197? г



метод определения карахола / <зуф« кса /
В ВОДЕ И 33FH3 1ШНКЦЫ ГАЗО-ЩДХООТНОЯ 

ХРСШТОГРАОЙЕЙ

Краткая характеристика препарата

Карахол /  суффикс /  представляет с обо? этиловый эфир 
n -беязоил -  N — 3,4-дихлорфеяял /  аланине .

Структурная формула:

Молекулярный вес 366,26,

Это белое кристаллическое вещество с температурой плав
ления 70 -  71°С* Практически нерастворимо в воде, хорошо раст
воримо в органических растворителях: э эталоне около 10# , ме
таноле 20#, ацетоне 70#, четыреххлористом углероде 45#, диме
тил сульфоксиде 38#, циклогексаноне 59,0#, толуоле 15,0#
/  # в е с ,/о б  / .

Препарат выпускается в форме эмульгирующегося концентра
та о содержанием действующего вещества 40#* Применяется в ка
честве гербицида против овсюга в посевах зерновых культур.

Препарат мало токсичен для теплокровных животных и чело
века, ЛД50 = 1550 мг/кг /  для крыс / .

Метод основан на экстракции пестицида из анализируемых 
проб органически растворителем, очистке экстракта на колон-

* Метод разработан Паленковой И»И., Фатьяновой А ,Д ,, Зоро- 
вой А ,И, ,  Петровой 0 ,В, /  Уфимский филиал ВНИИХСЗР, г*Уфа /  м 
Адилем В Д, /  ВШГгГГИНТОКС, г  «Киев / , утвержден 20 декабря,
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Принцип метода*
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ке из окиси алюминия с последующим p ic  пре делением мевду дву
мя несмешивающимися растворителями л гаэохроматсгресрич еском 
определении о использованием детектора по захвату электронов. 
Количественное определение проводится методом абсолютной к а - 
лиоровки. Минимально детектируег/.се количество суффикса i  кг* 
Линейный дина;л*ческа:! диапазон ,:.етект/реванш! не менее 60 к г .

Чувствительность определения суффикса составляет в вода 
0,002 м г/л , в зерне 0,02 м г /кг .

П роцент оп ределен и я  с у .й п к с а  в пробах с о с т а в л я е т  36-97%. 
О тн о си те л ь н а я  ошибка онредс-.-.лпя, наилзни зя  с  надеж ностью  

0 , 9 5 ,  с о с т а в л я е т  + i,b ;£ .

РеактиБЫ  и раетаоры

Хлороформ, рарм.
Гексан "хч" МГТУ 6 -09“ 64а8-ь9, перегнанной 
Ацетонитрил "ч" Ту 6-09-Зь34~?4 
Натрии сернокислый безводной нхч" ГОСТ 4166-ь6 
Окись алшиннл для хроматографии Li степени активности 
т У  6-09-5296-63
Фосфорно-молибденовая кислота "хчн МРТУ 6-09-4790-67 
40^-ныЙ водный раствор
Хроматон N-AW-PMCH /  $р. 0,16 -  0 ,20  /  с  Ъ% кетплсиллкоаа 
SB -3 0
Aaov особой частоты, газообразный ГОСТ 9293-74

Стандартный раствор суффиксз в гексане с концентрацией 
I мг/мл: растворяют 0,0Г00 г суффикса в 10 вал рас творите ля*

Приборы и посуда

Газовый хроматограф с электрояно-захватнш детектором 
/  Ц вет-5, Цвет-104, Цвет-106 и др* /

Делительные ьоронк1.’ емкостью [500, 500 и 250 мд 
Колба для отсасывания емкостью 500 мд 
Воронка Бюхнера диаметром Г5 ом 
Ротационный испаритель 
Апиарат для встряхивания



Колея круглодонная для отгонки растворителя емкостью 
100 мл

Колбы конические с пролинованной пробкой емкостью 
250 мл

Воронки химические
Вакуум-насос /  водоструйный, масляный /
Электроплитка
Мельница лабораторная /  кофемолка /
Колонка стеклянная длиной 20 см и внутренним диаметром 

14 мм для очистки экстракта
Колби мерные на 10 мл

Экстракция пестицида из проб

Бода. Пробу воды /  200-250 мл /  домешают в делительную 
воронку и экстрагируют тремя порциями хлороформа /  100; 50 и 
50 юг / * Объединенный экстракт сушат безводные су льфатом нат
рия и удаляют растворитель досуха /  ротационный испаритель, 
ток воздуха / .  Сухой остаток переносят гексаном /  20-30 мл /  
з делительную воронку и экстрагируют суффикс двумя порциями 
ацетонитрила по 20 мл. Ацетонитрильный экстракт переносят в 
круглодонную колбу для отгонки растворителя и испаряют раст
воритель досуха /  ротационный испаритель, и к  воздуха / .

Растительный материал. Навеску-зерна пшеницы /  20 г  / ,  
измельченного в муку на лабораторной мельнице, помещают в ко
ническую колбу с притертой пробкой на 250 мл и встряхивают 
с 60 мл флороформа в течение часа на аппарате для встряхива
ния. Твердые частицы отфильтровывают на воронке Бюхнера под 
вакуумом и остаток на фильтре промывают тремя попциямд хлоро
форма по 10 мл Хлороформный экстракт переносят в делительную 
воронку емкостью 250 мл, прибавляют 5 мл фосфорно-молибдено
вой кислоты, встряхивают и после расслоения фаз собирают ниж
ний хлороформный слой. Хлороформный экстракт промывают двумя 
порциями воды по 30 мл, сушат безводным сульфатом натрия л 
пропускают через стеклянную колонку, заполненную окисью алю
миния. Затем колонку промызают 100 мл хлороформа. Хлороформ
ные смывы объединяют с первоначальным алюатом, упаривают раст
воритель досуха. Сухой остаток растворяют в 20-J3 мл н -гекса - 
на, переносят в делительную воронку и экстрагируют о ущ ш с

/У/



дву ал рорциями ацетонитрила по 20 мл. Ацетонитрильный эко
тракт переносят в колбу для отгонки растворителя, испаряют 
растворитель досуха /  ротационный испаритель, ток воздуха / .

Проведение определения

Сухой остаток после испарения растворителя растворяют в 
I  мл н-гексанз и аликвоту хроматсграфируют яри следующих ус
ловиях:

1. Хроматограф с детектором по захвату электронов;
2. Рабочая шкала электрометра 20‘ ХСГ^а;
3. Скорость протяжки картогра.-лкн самописца 240 км/час; 
4* Колош;а стеклянная спиральная /  :ши -образная /

длиной 2 м и внутренним .диаметром 3 м;.:, заполненная хромаю- 
ном ъ-ХИ-ШСВ /  ФР* 0,16 -  0,20 мм /  о 'о;1 Sis -  30;

5 , Температура термостатов испарителя 260°С; колонки 
225°С, детектора 230°С;

6- Расход газа-носителя /  азот особой чистою  /  через 
колонку 50 мл/мин, через продувочную камеру детектора 
150 мл/мин ;

7 , Линейность детектирования до 60 нг;
8, Объешь вводимые в испаритель, 2-3 мкл;
9 , Минимально детектируемое количество I мг;

10« Абсолютное время удерживания суффикса 16 мин 59,3 сек.

Хроматографирование одной проба проводят дважды. Измеря
ют на хроматограммах высоты пшсов, соответствующих суффиксу, 
вычисляют среднее значение из двух параллельных определений- 
Количественное определение проводят по методу абсолютной ка
либровки посредством сравнения с хроматограмками стандартного 
раствора суффикса.

Расчет результатов анализа

Для определения содержания суффикса в пробе по методу 
абсолютной калибровки используют следующую формулу:

I00*A-Bo*V о 
X » ---------------- s------&

/SZ
Hj*V r *P* R

, где



1 -  количество препарата в пробе, мг/л или мг/кг*- 
А -  количество стандарта /  суффикса / ,  введенное в хромато

граф, мг;
Hj и Hg -  высоту пиков суффикса на хроматограммах для стан

дартного раствора и пробы соответственно, мм;
V j  -  объем экстракта, введенный в хроматограф, мкл;
Y 2 -  обедай объем упаренного экстракта, шел;
Р -  количество анализируемой пробы, л или кг;
R-  степень определения, найденная предварительно, %.
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