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“УТВЕРЖДЕНО” Министерст
вом здравоохранения СССР
“ 29" 07 1991 г.
N6150-91

МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ ПО ОПРЕДЕЛЕНИЮ ХЛОРФЛУАЗУРОНА В 

РАСТИТЕЛЬНЫХ ОБЪЕКТАХ ВОДЕ И ПОЧВЕ МЕТОДОМ ЖИДКОСТНОЙ
ХРОМАТОГРАФИИ

1. Вводная часть.
Эйм 12% концентрат эмульсии. 
ф.Сяба - Гейта,Швейцария.
Хлорфлуазурон.
N - (2,6 - дифгоробеязол; - N’- 4 - (5 - трифторметил - 3 - хлоропирилил - 

2 - окся) - 3,5 - дгослорофенил мочезяка-(ИЮПАК).
Относится к классу замененных мочевин.

C20HqCl3F5N3O3
Мохмасса 540

Технический продукт - белое кристаллическое вещество.
Температура плавления 226.5’ С . Растворимость в воде при 20ч С ке более 

10 мг/л, з большинстве оргзничесххх растворителей растзооимость слабая.

Разработчики: Петрова Т.М., Остроухова О.К.. ВИЗР

?
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Эйм-инсектицид. Препарат рекомендован на хлопчатнике против хлопхо- 
зой совки при норме расхода 0.4 - 0,8 л/ra  и на картофеле против колорадского 
жука з норме расхода 0,10 - 0,15 л/га. Хлорфлуазурон мало токсичен для 
млеко питающих. Острая оральная токсичность ЛДзо хтя мышеи выше 7000 
мг/ кг. острая дермальная токсичность ЛД50 хтя крыс зьппе 2000 мг/ кг.

МДУ в картофеле составляет 0,05 мг/кг.
2. Методика определения.
2.1 .Основные положения.
2.1.1. Принцип метода.
Метод основан на определении хлорфлуазурона жидкостной хроматогра

фией с УФ-детектором. Извлечение препарата из растительных проб произво
дится ацетоном или 50%-ным водным ацетоном, из почв - ацетоном или смесью 
ацетона с 0,05 н СаС1д (1:1), а из воды - хлороформом. Очистха проб осущест- 
здяется зысаливанием, переэкстракцией в хлороформ а колоночной хроматог
рафией на AI2O3 (5сг.актизности) .Элюируют хлорфлуазурон с колонки смесью 
гексан-диэтиловьш эфир (9:1). Далее проводят концентрирование элюата, рас- 
тзорение остатка в метаноле и определение на жидкостном хроматографе.

2.1.2. Метрологическая характеристика метода

П а р а м е т р ы  | З н а ч ен и я  п о к а з а т е л е й

М и н и м а л ь н о  a trrexT M p veM oe  к о л и ч е с т в о , й г  i 2

Д и а п а з о н  л и н е й н о г о  д е т е к т л с о в а н и я .н г  i 2 -10

С э е л н е е  з н а ч е н и е  о п р е д е л е н и я .9 £ < п -1 5 ) 1 97.1

С т а н д а р т н о е  о т к л о н е н и е  с р е д н е го  j 

о п р е д е л е н и я .  %(пт 15) 1

4 .7

Д о в е р и т е л ь н ы й  и н т е р в а л  с р е д н е го  | 

о п о е л е л е н и я . '? £ п р и  Р-0.95 (п - 1 5 )  (

97.1 = 4 .7

П р е д е л  о б н а р у ж е н и я  х л о р ф л у а з у р о н а .м г / кг | 
! * <м г/л>  * !

0 .2 -0 .4

2.2. Реактивы и растворы.
Ацетон, ч., ГОСТ 2 6 0 3 7 9 .
Гексан, х.ч., ТУ 6-09-3375-78.
Натрии сернокислый безводный, ГОСТ 4166-76.
Натрий хлористый. ч.д.а., ГОСТ 4161-77.
Кальций хлористый, х.ч.. ГОСТ 4161-76.
Лпэтиловый эфир. Х.Ч.. ГОСТ 6262-79.
Метиловый спирт, х.ч.. ГОСТ 6995-67.
Оксид алюминия <5 степень активности), ТУ 6-09-3916-75.
Носители: Ultraspnere - Q US (5 мкм С - 13).
2.3. Приборы и посуда.
Колбы конические со шлифами, Кн -2-250-24/29 ТХС. ГОСТ 25336-82. 

Колбы круглодонные, К-2-100-18 ТХС. ГОСТ 25336-82.
Воронки делительные. ВД-3-250, ХС, ГОСТ 25336-82.
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Воронки химические, ВФ-З-ЮО ХС, ГОСТ 25336-S2.
Аппарат хтя встряхивания коло АВУ-l. ТУ 64-110S1-83.
Микрошприц МШ - ЮМ. ТУ 2-833-106.
Жидкостной хроматограф с УФ - детектором.
К о л о н к и  хроматографические, металлические <250 х 4,6 мм>.
2.4. Отбор, хранения и подготовка проб.
Отбор проб производится з соответствии с ^Унифицированными прави

лами отбора проб сельскохозяйственной продукции и объектов среды для опре
деления микро количеств пестицидов”, утвержденных М3 СССР 21.08.1979 г.. 
N 2051 - 79. Для анализа используются средние пробы измельченных листьев, 
плодов, почзы по 5-10 г.воды - 20 - 50 мл.

2.5. Подготовка к определению.
Стандартный раствор хлорфлуазурона - 1 мкг/мл.
Колонха AI2O3 5 степени активности.
2.6. Описание определения.
2.6.1. Экстракция и очистка экстрактов.
2.6.1.1. Растительный материал. Измельченную навеску растительной про

бы 5 г залнзают 50 мл ацетона иди водным ацетоном (1:1) и оставляют на сутки. 
Затем встряхивают в течение 30 минут на аппарате хтя встряхивания. Фильтру
ют через бумажный фильтр. Операцию повторяют еще два раза, но встряхивают 
10-15 мин. Экстракты объединяют, ацетон удаляют из проб путрм отгонки под 
вакуумом при температуре 40 * С. Ацетон необходимо удалять полностью во 
избежание потерь при переэкстракции. Оставшийся водный экстракт с помощью 
дистиллированной воды переносят в делительную воронку, туда же добавляют 
20 мл насыщенного раствора NaCl и проводят переэкстракдию эйма в хлоро
форм порциями по 25 мл три раза. Хлороформные фракции собирают, объеди
няют, сушат безводным сульфатом натрия путем фильтрования и упаривают 
досуха пол вакуумом при 40 3 С. Сухой остаток растворяют з 25 мд н-гексана и 
переносят на колонку с AI2O3 <5 степени активности; порциями по 25 мл 
гексана. Элюируют хлорфлуазурон 100 мл смеси гексан-диэтиловый эфир <9:1;. 
Элюат упаривают досуха под вакуумом при температуре 40 1 С. Остаток расгзо- 
ряют з 2 мл 90 % метанола и хроматографируют.

2.6.1.2. Почва. Навеску почвы 25 г заливают 50 мл смеси аиетон-0.05 ч 
C aC Iz'l:!;. Встряхивают в течение часа или оставляют на но«ь хтя лучшей 
экстракции. Дхтее анализ ведут так, как описано з разделе 2.6.1.1.

2.6.1.3. Зола.
100 мл золы помешают з делительную воронку, добавляют 2 г NaCI и 30 

чл хлороформа, зстряхивают в течение 15 мин. Посте разделения слоев хдооо- 
формнуга оракиию отделяют. Экстракцию повторяют еще два раза порциями по 
10 мл. Объединенные хлороформные фракции сушат безводным сернокистым 
натрием путем фильтрования или настаиванием с 10 г NaCI. Посте ;того пробу 
концентрируют под вакуумом при 40ч С досуха. Далее анхтиз ведут так. как 
описано а разделе 2.6.1.1.

75



2.6.2. Условия хроматографирования.
Количественное определение хлорфлуазурона проводят на чешском лсяд-

костном хроматографе Р-206 с УФ-детектором СД 2563 а насосом НРР 5001.
Паоаметиы • Величина значений

Длина и внутренний диаметр метхтличесхой ! 
колонки.заполненной L’Itrasphers-ОД S (5 j 

мкм C-I8) i

250 х 4.6 мм

Скооость псютяжхи ленты самописца i 0.3 см /чин
Скооость потока жидкости i I.0 мл/мин

УФ-детектоо СД 2563.£Ьильто ! 254 нм
Объем вводимой пробы ' 0.5 мкл

Воемя чдеоживания ! 5 мия 40 сех

В хроматограф вводят 0,5 мхл алихвоты пробы образцов я стандартных 
растворов поочередно. Возможно определение хлорфлуазурона и на других 
марках жидкостных хроматографов с УФ-детектором. При этом условия хрома
тографирования могут варьировать в зависимости от типа прибора.

2.6.3. Обработка результатов анализа.
Количественное определение проводят путем сравнения пиков искомого 

образна и стандарта при условии, что пики близки по величине и определение 
ведется в диапазоне линейного детектирования. Количественную оценку пиков 
проводят по их плошали, которая рассчитывается как произведение высоты пика 
на его ширину, измеренную на половине высоты.

Расчет ведут по формуле:

У  Сст.УД-Л 
"Ч с т .П .Я

где:
С - количество препарата в пробе, мг/кг (мг/л);
Сет - количество препарата во введенном в хроматограф стандартном рас

творе. мкг.
Лет - площадь пика стандартного раствора, введенного в хроматограф,
мм" ;
Л  - плошхть пика исследуемого раствора, мм ' ;
V i - объем экстракта, введенный в хроматограф, мкл:
VI - объем анализируемого экстракта, мл;
Р - навеска или объем пробы воды, г *мл).
Если при введении а хроматограф пробы получаются слишхом большие 

пики или происходит “зашкаливание", то в хроматограф вводят меньшие объе
мы или пробу разбавляют, тго утитывается при расчете.

3. Требования техники безопасности.
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Необходимо соблюдать правила при работе с токсическими и здрызоопас- 
нымп веществами.

77



Предметный указатель.

1. Агал- пропаквизафоп.
2. Берет-спегшаль- фенпиклонил + имазалил.
3. берет-фенпиклонил.
4. Длхуран- хлортолурон.
5. Логран- триасульфурон.
6. Маврик- флювалинат.
7. Рубиган- фенарямол.
8. Сандофан- оксадихсил.
9. Сатис- триасульфурон + флюглнкофен. 
Ю.Телл- примисульфурон.
11. Талт- пропихоназол.
12. То пик- хлодинафоп + пропаргял.
13. Фронтьер- диметенамид.
14.Эйм- хлорфлуазурон.

Указатель химических названий по ИЮ ПАК.

L.Диметенамид- стр. 3, 7
2.0ксаликсил- 11
3. Примисульфурон- 19,24
4. Пропаквизофон- 23,33
5. Попиконазол- 40
6. Т риасулъфурон- 45,51
7. Хлодинафоп-пропаргил- 56,62
8. Хлортолурон- 67
9. Хлорфлуазурон- 71
Ю.Фенаримол- 76
11 .Фенпи клонил + имазалил- 79 
12.Флюгликофен- 93.98
13 .Флювалинат- 87

~симе*<ание
На странице 1С4 а указателе химических названий лс ИЮ ЛАК 
надо учесть, что номера страниц сдвигаются на 2 зпесед.
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