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“ Утверждено’* Министерством 
здравоохран ен и я С С С Р  
“ 29" июля 1991 г.

N6253-91,

Методические указания по определению хлодинафоп- пропаргила в рас
тительном материале, зерне, почве и воде методами газожидкостной и тонко
слойной хроматографии.

1. Взодная часть.
Топик. 8% концентрат эмульсии.
ф. “Саба*’ Швейцария.
Хлодинафоп - пропаргил 80 г/л + антидот 20 г/л.
2-пропинил-(Ю -2- [4-(5-хлоро-3-фтор-2-пиридинилокса)-фенокси] - 

пропионат <ИЮПАК).

C t7H l3ClFN04
М.м.349.75
Кристаллическое вещество белого цвета, Тпл 65а С. Растворимость в воде -

0,7 мг/л при 20° С. Давление пара при 20° С - 2,4 . 10-9 торр.
Метаболит топика - 2-{4-(5-хлоро-3-фтор-2-пиридинилокси)-фенокса|- 

пооплоновая кислота CGA 193469.

C u H u C F N 0 4

М .м.311.60
Типик * гербицид, рекомендованный для борьбы с однолетними паковыми 

сорняками з посевах яровой пшеницы. Применяется по всходам культуры при 
норме расхода 0.4 - 0,75 л/га.

Хлодинафоп - пропаргил относится к малоопасным препаратам. Острая 
оральная ЛД50 для крыс 1829 мг/кг, дермальная > 2000 мг/хг. Не раздражает 
кожу и слизистую глаз у кроликов.

Разработчики: Мурашко С.В. ВНИИГИНТОКС, г.Киев.
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2. Методика определения.
2.1. Основные положения.
2.1.1. Принцип метода.
Метод определения хлодинафоп - пропаргила оснозан на извлечении его 

метаболита посте п и рол и за  в кистой среде из исследуемого объекта смесью 
органических растворителей и последующем определении с ДПР в виде бензиль- 
е о г о  производного.

Метол определения гербицида в тонком слое силикагеля оснозан на извле
чении его з  зиле кислоты и обнаружении зон локализации проявляющим реа
гентом.

2.1.2. Метрологическая характеристика метода.
Исследуемый

объект
Предел об- | 

нарушения.мг/ кг |
Среднее значе

ние
определения. X

Стандартное от
клонение. %

i

Доверительный 
! интервал 
1 среднего.

гжх
Почва !! 0.005 * 80.0 ii 6.70 ±3.00

Растительный 1| 0.005 j 80.0 8.70 ; ±10,60
материал !1 1

Зезно (шпеяяпа)1! 0.005 ! 81.0 f 5.63 ii ±6.90
Зерно (ячмень) !! 0.005 1 80.5 !1 5.70 ±7.05

Вода 11 0.001 1i 92.0 !! 4.65 Ii ±5.82
тех

Почва i 1 0.3 11 75.4 11 8.25 ii ±10.12
Растительный 0,5 62,0 9.05 1 ±11,11

материал \i
Зеоно (пшеница) ! 0.5 !1 70.0 ii 9.60 ±11.78
Зерно ( ячмень) i 0.5 1 72.0 i1 9.52 ±11.34

2.2. Реактивы и растворы.
Ацетон, осч., ТУ  6-09-3513-86.
Гексан. ТУ 6-09-3375-78.
Диэталовый эфир (медицинский).
Этилаиетат, ч .дл .. ГО С Т  22300-76.
0.1 N НС1 (фиксаналк
1.0 N НС1 (фиксанал).
1.0 N NaOH (фиксанал).
Сульфат натрия безводный.
Лимонная кислота. ГО СТ 3652-69.
Пентафторбеязилбромид. ч.. Г " - й  раствор з ацетоне. < реактив по заказу 

синтезирует институт органической химии СО АН С С С Р ; 630090, г. Новоси
бирск. проспект Л аврентьева, д. 9).

Углекислый калий, х.ч .. ГО СТ 4221 -76. 30% л  водный растзор, яромытый 
бензолом.

Азот з баллоне, ocooosi чистоты. ГО СТ 9293-74.



Неподвижная фаза 5 %  ХЕ-60 на Хроматоне M-AW-DMCS.
2.3. Приборы и посуда.
Ротационный испаритель типа ИР-INI. ТУ 23-11-917-76.
Колбы грушевидные (круглодонные) емкостью 500 мл, 250 мл, 100 мл и 50 

мл ОКШ 500-29150-14, ГОСТ 10384-72.
Колбы мерные на шлифах, вместимостью 50, 100 мл, ГОСТ 1770-74.
Пробирки мерные на шлифах, вместимостью 5 и 10 мл, ГОСТ 1770-74.
Аппарат хтя встряхивания, ТУ 25-11-917-79.
Колба Бунзена; ГОСТ 6514-63.
Воронка Бюхнера, ГОСТ 6574-63.
Делительная воронка, емкостью 250 мл.
Холодильник Либиха.
Баня водяная.
Колбы конические, емкостью 500 мл, ГОСТ 1770-74.
Михрошприп на 10 мкл, МШ-10, TYSE - 2833.024.
Секундомер СЛ Сир. 1.2000, ГОСТ 5072-79.
Газовый хроматограф серии аИвет” - с ДПР.
Колонки стеклянные длиной 1,0 м и внутренним диаметром 3,5 мм.
Камера хроматографическая, ГОСТ 23932-79.
Пульверизатор стеклянный, ГОСТ 10391-79.
Пластинки хроматографические “ Сялуфол” УФ-254 (Хемапол, ЧССР).
2.4. Отбор, хранение и подготовка проб.
Отбор, хранение и доставка проб производится в соответствии с ‘'Унифици

рованными правилами отбора проб сельскохозяйственной продукции, пишевых 
продуктов и объектов окрухаюшей среды для определения микроколичестз 
пестицидов” , утвержденных заместителем Главного Государственного санитар
ного врача СССР N 2057-79 от 21.08.79 г.

2.5. Подготовка к определению.
2.5.1. Приготовление стандартного раствора.
Основной стандартный раствор (ОСР) топика с концентрацией 100 мкг/мл 

готовят взятием навески 10 мг Ш.0100 г) и растворением з ацетоне з мерной 
колбе емкостью 100 мл. Хранить з холодильнике а течение 3-х месяцев. Рабочие 
стандартные растворы с содержанием 10 мкг/мл и 1.0 мкг/мл готовят соответ
ствующим разбавлением ОСР ацетоном. Хранить в холодильнике в
течение 2-х месяцев.

2.5.2. Приготовление буферного раствора с pH *  3.0.
Готовят раствор N 3 - 21,04 г лимонной кислоты помешают з 1.0 л мерную 

колбу, затем 200 мл 1 N раствора едкого натра и доводят до метки дистиллиро- 
занной водой. Раствор N I - 0.1N раствор НС1. раствор М2- 1.0 N раствор МаОН. 
Раствор М 4 - 40.3 мл раствора N 3 доводят 0,1 М раствором НС1 до метхи.

2.5.3. Подвижная фаза хтя ТСХ.
Гексан: этилацетат: уксусная кислота *  33: 16,5: 0.5
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2.5.4. П роттяю п ш й  реактиз. 0 ,05%-й раствор бромфенодового синего в 
ацетоне (10 мл) разбавляют до 100 мд 1 °'-м  водно-ацетоновым (1:3) раствором 
азотнокислого серебра. 5 ° ' -й раствор уксусной кистоты.

2.6. Описание определения.
2.6.1. Экстракция, очистка экстрактов.
2.6.1. L Почва. 25 г анализируемой пробы помещают в плоскодонную колбу 

емкостью 500 мл, заливают 100 мл смеси ацетон: буферный раствор с рН=3 
(80:20). Смесь перемешивают на аппарате-хтя зстряхивания з  течение 1 часа, 
фильтруют на воронке Бюхнера с фильтром “синяя лента*'.

Остаток на фильтре тщательно промывают 50 мл смеси ацетон: буферный 
раствор с рН=3 (80:20). Фильтрат (150 мл) концентрируют до 30 мл (V4 ) в 
закууме при -  40° С. Из V4 берут алихзоту 5 мл (V j) я прибавляют 60 мл 0,1 N 
раствора Н С1, плотно закрывают пробкой на шлифе и проводят гидролиз при 
100° С в течение 40 мин.

Посте гидролиза к реакционной смеси прибавляют 6,0 мл IN NaOH (pH - 
щелочная). Смесь экстрагируют 10-15 мл гексана я затем 6-10 мл этилапетата 
(органическую фазу выбрасывают). К водной фазе прибавляют 6 мл I N НС1 
(pH - кислая).

Охлаждают и экстрагируют метаболит топика CGA 193469 смесью гексан- 
диэтиловый эфир (4:1) 3x10 мл. Экстракт сушат безводным сульфатом натрия 
и упаривают в вакууме водоструйного насоса досуха. Далее проводят бензили- 
рованне в стучае проведения определения методом ГЖ Х.

2.6.1.2. Растительный материал. 10 г измельченной зелени (ячменя) поме
шают в алоскодонную колбу емкостью 300 мл, заливают 70 мл смеси ацетон: 
буферный раствор с рН=3 (80:20) и экстрагируют на аппарате для встряхивания 
з течение I часа.

Экстракт фильтруют на воронке Бюхнера с бумажным фильтром ’‘синяя 
лента” . Остаток на фильтре промывают 30 мл указанной выше смеси. Объеди
ненный фильтрат концентрируют при 40* С на ротационном испарителе до 20 мл 
(V4 ). Далее определение проводят согласно разделу 2 .6 .1 .1.

2.6.1.4. Б о я х  200 мл золы помешают з плоскодонную колбу емкостью 500 
мл, прибавляют 70 мл хлороформа. Смесь экстрагируют на аппарате для встря
хивания з  течение 1.5-1 часов.

Экстракцию повторяют дважды. Отделают хлороформный стон я упарива
ют его а закууме золоструйного насоса досуха. К сухому остатку прибавляют 
50-60 мл 0 .1 N НС1. клстотный пиролиз проводят пои температуре водяной бани 
100а С з течение 40 мин. Охлаждают и экстрагируют метаболит топика CGA - 
193469 трижды смесью гексан: эфир = 4:1 по 5 мл. Экстракт упаривают досуха. 
Дхтее проводят бензилирование з стучае опредлениа методом ГЖХ.

2.6.1.3. Зерно. Определение проводят согласно разделу 2.6.1.2.
2.6.2. Получение производных.
К сухому остатку прибавляют 10 мл ацетона. 0.2 мл I - н о г о  ацетонового 

раствора пентафторбензилбромида, 0,03 мл 3 0 годного раствора углекистого
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кхтия я 3 г безводного сульфата натрия. Бензплирование проводят в кругл о дон
ной колбе с обратным холодильником при 70-753 С в течение 40 минут. Охлаж
дают и 3 мкл вводят з хроматограф.

2.6.3. Условия хроматографирования.
2.6.3.1 .  ГЖХ.
Газовый хроматограф серил **Цвет” с ДПР.
Колонка хроматографическая стеклянная 1.0 м с внутренним диаметром 3.5

мм.
Неподвижная фаза 5% ХЕ-60 на Хроматоне NVAW-DMCS.
Температура колонки - 2203 С.
Температура испарителя - 260° С.
Температура детектора - 260е С.
Газ - носитель - азот с расходом 65-70 мл/мин.
Вводимый объем - 3 мкл.
Шкала множителя - 20.10 " .
Скорость диаграммной ленты - 240 мм/час.
Время удерживания - 15,5 мин.
2.6.3.2. ТСХ.
Пробу метаболита топика CGA 193469, сконцентрированную до 0.2 мл 

количественно переносят на пластинку “ Силуфол”. Параллельно наносят се
рию стандартных растворов с содержанием метаболита 0,2; 0,5 и I мкг лейству- 
юшего вещества топика. Хроматографируют в системе растворителей гексан: 
этилацетат: уксусная кислота = 66: 33: I.

После высушивания пластинку обрабатывают 0.05 %-ным раствором бром- 
фенолового синего я обесцвечивают фон обработкой пластинки 5 % -ным раство
ром уксусной кислоты. Топик обнаруживается а аиде синего пятна на желтом 
фоне. Rf = 0.75г  0.05.

Определение содержания топика в пробе проводят путем сравнения интен
сивности окраски и размера пятен проб с пятнами стандартных растворов. Про
порциональная зависимость плошали пятна стандартных растворов.

Пропорцоинальная зависимость плошали пятна от концентрации наблюда
ется в пределах 0,5 - 2.0 мкг. При больших концентрациях анализируют алик
воту экстракта.

2.O.4. Обработка эезультатов анализа.
2.6.4Л. ГЖХ.
Количественную оценку проводят метолом абсолютной калибровки по 

сравнению со стандартом топика.
Расчет результатов анализа проводят по формуле:

\ . У г

Hx.V'z.P Х.где

ч2



X - содержание хлодинафоп-пропаргила з анализируемой пробе, мг/ кг;
С - концентрация стандартного раствора, мм;
Hi - высота пика стандартного раствора, мм:
Н: - высота пика пробы.мм;
V2 - объем стандартного беязаллроваиного раствора топика, ззеленного з 

хроматограф, мхл:
V1 - объем бензилированного экстракта пробы, мл;
V3 - объем бензилирозаяной пробы, введенной в хроматограф, мхл:
Р - зазеска анализированной пробы, г;
К - коэффициент разведения (V4 /У  5 )-
2.6.4.2. ТСХ.
Количество препарата (X. мг/кг) в анализируемой назесхе пробы вычис

ляют по формуле:

У V

V - количество пестицида в хроматографируемом объеме пробы, мхг.
V - общий объем пробы, мл;
V i - объем пробы, взятый для хроматографирования, мл;
Р - навеска пробы, г.
3. Требования техники безопасности.
Соблюдать все требования безопасности, обычно рекомендуемые хтя рабо

ты с органическими растворителями и токсическими веществами.
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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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