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•'Утверждено*' М инистерством 
з д р а в о о х р а н е н и я  С С С Р  
*‘29" июля 1991 г.

N 6 1 7 7 -9 1 .

М ето ди чесхи е у к а за н и я  по определени ю  тр и асульф ур она в р асти тель- 
ном м атериале, солом е, воде и п очве методами газож и дкостной и тонкослой
ной хром атограф ии.

I .  Вводная часть.
Л огран, /Ц Г А  1 3 1 0 3 6  / ,  7 5 %  в .г. 
ф . иС яб а\  Ш вейцария.
Три асульф урон. 3 -(6 -м е т о к с п -4 ~ м е т и л -1 ,3 .5 ,-т р и а з и н -2 -и л )-1 -2 -(2 *х л о -

р этокси)ф е ни лсульф они л-м очеви на(И Ю  П А Ю .
Три асульф урон относится х  группе сульф онилм очевия.

C i4H i6C lN s0 5
М.м. 4 0 1 ,8 3
Б елы е кристаллы с  Т п л  1861 С . Растзорим ость з золе при 20 '1 С 1.5 г /д . 

незначительная растворимость в больш инстве органических растворителей.
Л огран используется в качестве гербицида против однолетних двудольны х 

сор няков, этом  числе устой чи вы х к 2 .4 -Л  ;i 2 М -4 Х  на посевах пшеницы и ячменя 
при норме расхода 6 .5 -1 3  г / г а .

Триасульф урон ум еренно токси чен  для теплокровны х. Оральная ЛЛдо для 
к р ы с>  5 0 0 0  м г/к г . дерм альная ЛДдо >  200 0  м г/к г. Зеш естзо не токсично для 
рыб. птиц, и дафний. Не раздраж ает ст и зи ст /ю  глаз у кроликов, при попадании 
на кожу наблю дается сл абое раздраж ение.

Разработчики: К ош арновская Т .А .. Гиренко Л .Б ., В Н И И ГИ Н Т О К С . г. 
Киев.
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2. М етодика определения.
2 .1 . О сновны е положения.
2 .1 .1 . Принцип метода.
М етод основан  на извлечении триасульф урона из анализируемой пробы 

м етанол-сульф атны м  буфером (pH  7) в состисш&ии2: 1. Очистка экстрактов 
осущ ествляется распределением между несмепш зающ имися фазами. К оличест
вен н о е определение остаточны х коли честв проводят хроматографическими м е
тодами (Г Ж Х , Т С Х ) .

2 .1 .2 . Определению  не меш аю т наполнители технического препарата.
2 .1 .3 . М етрологическая характеристика метода. ____________________

Объект Диапазон 
определяем 

ьос кон
центраций, 
мг/*г,(мг/л)

Пределоб- j 
царужения, ] 
мг/кг, м г/л !

I

Среднее 
j значение 
; С.%

1

Доверитель 
ный ин

тервал при 
PH), 95, 
ч-5<%)

Стан
дартное от
клонение S 

<%>

1 Относитель- 
j ное стан- 
| дартное от

клонение
j sr, <%)
1

Солома !! 0.04-0.5 0.04 !: 62.8 62.3 ±1.9 4.4 ! 7.07
Почва 11 0.02-0.5 0.02 78.2 78.2±1,85 4.1 I 5.3

Зелена»
масса

0,08-0,5 0,08 62,8 62.8 ±1,8 3,9 | 6.3 

1
Вола 1 0.0007-1.0 0.0007 1 87.4 1 8 7 .4 -0 .5  11 1.14 ! 1.3

2 .2 . Реакти вы  и растворы.
Хлороф орм , ч., Г О С Т  2 0 0 1 5 -7 4 .
М етанол, х .ч .,  Г О С Т  6 9 9 5 -7 7 .
Ф осф ор н ая кислота, х .ч ., Г О С Т  6 5 5 2 -8 0 .
Ф осф атны й  буф ер (pH 7 ) ,  Г О С Т  8 .1 3 5 -7 4 .
Бикарбонат натрия, х .ч ., (ч д а ), Г О С Т  2 1 5 6 -7 6 .
А детон, ч ., Г О С Т  2 6 0 1 -7 9 .
Азот особой чистоты газообразны й, Г О С Т  9 2 9 3 -7 4 .
Хром атоя N -A W -D M C S < 0 ,1 6 -0 .2 0  мм) с 5 %  S E -3 0 .
Едкий кали. Ч ..ГО С Т  9 2 8 5 -7 8 .
Гядразингидрат. чда.
Нитрат серебра, ч., Г О С Т  1 2 7 7 -7 5 .
Бром ф еноловы й синий, ч.. Т У  6 -0 9 -3 7 1 9 -8 3 .
Лимонная кислота, о сч ., Т У  6 -0 9 -5 8 4 -7 5 .  2 %  раствор.
2 .3 . Приборы и посуда.
Газовы й хроматограф , снабж енный термоионным детектором (Ц вет, газо

хром иля д р л .
Ротационный испаритель И Р -IM . Т У  2 5 -1 1 -9 1 7 -7 7 .
Колбы кони ческие на шлифе ем костью  2 5 0 -5 0 0  мл, ГО С Т  1 0 3 9 4 -7 4 . 
Колбы груш евидные для отгонки растворителей. ГО С Т  2 3 9 3 2 -7 9 .
П осуда м ерная, Г О С Т  1 7 7 0 -7 4 .
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Д ели тельны е воронки, Г О С Т  2 3 3 3 6 -8 2 .
Аппарат хля встряхивани я. Т У  6 4 - 2 1 -1 0 8 1 - 7 3 .
Воронки хим ические, Г О С Т  8 6 1 3 -7 5 .
И ндикаторная бум ага уни версальная, Т У  6 -0 9 -1 1 8 1 -7 1 .
Водяная баня.
Михропшриц М Ш -1 0 , Т У  2 -8 3 3 -1 0 6 .
Прибор хля получения диазом етана:
-колба кругл о донная тр ехгор л ая, ем костью  5 0 0  мл на ш лифах (реакцион

ный со с у д );
-холоди льник Л иби ха на ш лифах;
-дели тельная воронка на шлифе (кап ел ьни ц а);
-П -обр азны й  переходник на ш лиф ах;

-капилляр.
Кам ера хром атограф ическая, Г О С Т  2 3 9 3 2 - 7 9 .
П ульверизатор стеклянны й, Г О С Т  1 0 3 9 1 -7 9 .
Пластинки “ С ял у ф о л " (Х ем апол, Ч С С Р ).
2 .4 . Отбор, хранение а  подготовка проб.
Отбор проб производится з со ответстви и  с “Унифицированными правилами 

отбора проб сельскохо зяй ственной  продукции, пищ евых продуктов и объектов 
окруж аю щ ей среды х т я  определения м икроколи честв пестики л о в", утверж ден
ными Зам ести тел ем  Г л авн о го  Г о су д а р стве н н о го  санитарного врача С С С Р  
2 1 .0 8 .1 9 7 9  г за N 2 0 5 1 -7 9 .

Х р анят пробы в морозильной кам ере ( -1 4 -2 0 °  С ).
2 .5 . П одготовка к определению .
2 .5 .1 . П риготовление стандартного раствора.
Стандартный раствор лограяд. содержащ ий 100 м кг/м л вещ ества, готовят 

растворением  10 мг препарата з мерной колбе с притертой пробкой в 100 мл 
хлороф орма. Х р анят з холодильнике не более 6 месяцев.

2 .5 .2 . П риготовление проявляю щ его реактива.
Проявляющ ий реактив: Раствор А: 5 0  мл бромфенолового синего растворя

ю т в 10 мл ацетона. Раствор 5 : 0 ,5  г  нитрата серебра растворяю т з  20  мл 
дистиллированной воды и прибавляю т 6 0  мл ацетона. Растворы А и 5  сливаю т з 
м ерную  колбу на 100 мл я доводят ацетоном  до метки. После обработки бром - 
ф еполовы м  синим, пластинку обесц вечи ваю т 2 %  раствором лимоннои кислоты.
2 .5 .3 . Подвижная ф аза хлороф орм : ацетон 9 :1 .

2 .5 .4 . П олучение диазометана.
В реакционную  колбу на 5 0 0  мл помеш аю т 6 г  едкого кали. 3 мл гидразин- 

гидрат, 3 мл м етанола. Через см есь продуваю т а з о т е  расходом 100 м л/м ин. Из 
капельницы подают хлороф орм  со схор остью  I кап. за 1 -2 с. Колбу присоеди
няю т х обратному холодильнику, конец которого снабжен газоотводной труб
кой. которая погруж ена в слой исследуем ого ацетонового растзора, н ахо дящ е
гося на дые приемника. Приемник охлаж даю т см есью  льда и соли.



Вследствии токсичности п раздражающего действия диазометана прибор 
должен быть установлен в вытяжном шкафу. При работе использовать индиви
дуальные средства защиты: экран, перчатхя, очки.

После окончания насыщения исследуемого ацетонового расгзора ( не ме
нее 4 мин), прекращают подачу* в реакционную колбу хлороформ, отключают 
азот, остатки в реакционной колбе зализа ют водой и тщательно промывают 
колбу и зсе части прибора водой.

2.6. Описание определения.
2.6.1. Экстракция и очистка экстрактов.
2.6.1.1. Солома. 50 г соломы помещают в коническую колбу емкостью 250 

мл (500 мл), приливают 200 мл смеси метанол-фосфатный буфер (pH 7) в 
соотношении 2:1, встряхивают на аппарате хтя встряхивания з течение 1 часа. 
Отделяют раствор. Колбу и фильтр дзажды промывают 50 мл фосфатным буфе
ром (pH 7). Объединяют экстракты я экстрагируют препарат хлороформом 
трижды по 75 мл. Водную фазу отбрасывают, а хлороформные экстракты объе
диняют.

Примечание: Логран медленно гидролизуется з кислом растворе. Поэтому 
следует провести операшпо реэкстракции из водной фазы з органическую без 
перерыва.

2.6.1.2. Растительный материал. 25 г растительного материала помещают в 
коническую колбу емкостью 250 мл. Далее определение проводят согласно 
пункту' 2.6.1.1.

2.6.1.3. Почва. 100 г почвы помешают з коническую колбу емкостью 500 
мл. Далее определение проводят согласно пункту 2.6.1 Л.

2.6.1.4. Вода. Не менее 3 л средней пробы золы экстрагируют хлорофор
мом. Хлороформный экстракт* переносят в делительную воронху и логран экс
трагируют тремя порциями по 100 мл водного раствора бикарбоната натрия 
(5% л Органичесхую фазу отбрасывают, водные экстракты объединяют и пере
носят обратно з делительную воронку, подкисляют фосфорной кислотой до pH 
3-4. Препарат экстрагируют тремя порциями по 75 мл хлороформа. Хлорофор
мные экстракты объединяют я упаривают на ротационном испарителе при тем
пературе зодяной бани не более 45* С.

16.2. Получение производных.
При определении триасульфурона методом ГЖХ проводят метилирование. 

:< сухому остатку приливают I мл ацетона и пропускают через этот раствор 
дилдометан з течение 4 мин. После прекращения пропуска диазометана, иссле
дуемому раствору дают постоять 30 мин. Затем выпаривают растворитель досу
ха. Растворяют по 4 мхл пробы. Одновременно с пробой готовят и стандартные 
растзооы лограна с концентрацией 10 мкл/мл. 5 мкл/мл, 2 мкл/ мл.

2.0.3. Условия хроматограсЬисования.
16.3.1. ГЖХ.
Хроматограф с термоионным детектором < марки ~Ш ет 500" и др.ь
Колонка стеклянная, длина I м. de 3 мм.
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Н оситель - хроматон N -A W -D M C S (0 Л 6 - 0,20  м м ).
Неподвижная ф аза - 5°'0 S E -3 0 .
Температура: испарителя -  2 6 5  3 С .
Расходы : азота - 3 4  м л/м ин. водорода -  12 м л/м и н, зозлуха - 1 5 0 ± 8 0  

м л/м ин.
Вводимый объем - 4 мхл.

Рабочая ш кала электрометра: 6 4 .1 0 ” *° А.
С корость протяжки ленты самописца 2 4 0  м м /ч ас.
Время удерживания при данны х усл о ви я х: 4 мин 2 5  с.
М инимально детектируемое коли чество : 8 нг.
2 .6 .3 .2 . Т С Х .
Пробу количественно наносят'на хром атограф и ческую  пластинку ^С и лу- 

ф о л ". Рядом наносят стандартный раствор с  р ахш ч н ы м  содержанием л о грана (2 . 
5 . 7 и 10 м к г) . П осле этого пластинку пом еш аю т в камеру для хроматографиро
вания. Хроматограмму развиваю т в см еси хлороф орм -ацетон <9 :1 ). После раз
вития хроматограммы пластинку вы ним аю т из кам еры , помеш ают ее под тягу и 
д аю т возм ож ность испариться растворителям , после чего обрабатываю т пла
стинку из пульверизатора вначале раствором  бром ф енолового синего, затем 
раствором лимонной кислоты. Препарат проявляется на пластинках в виде синих 
пятен на желтом ф оне с Rf = 0 ,5 3  г  0 ,0 3 .

2 .6 .4 . О бработка результатов анализа.
2 .6 .4 .1.Г Ж Х .
Содержание триасульф урона в пробе рассчи ты ваю т по формуле:

„ Ccm.Vl.H2.Vl 
х= ~ У г н С м  -где

X  - количество препарата з пробе, м г /к г . м г/л ;
Сет - содержание 8еш ества в стандарте, м к г/ мл;
V l - объем стандарта, введенного в кол онку газового хроматографа, мл;
V3 -  объем анализируемой пробы, введенной в колонку газового хром атог

рафа. мкл;
V j -  обпшй объем анализируемой пробы, мл:
Hi - высота пика стандарта, мм;
Кд - высота пика анализируемой пробы, мм;
М - масса пробы, взятой для анализа, г.
2 .6 .4  2. Т С Х .
К оличественное определение проводят путем сравнения плошали и интен

сивности окраски пятен рабочей пробы и сго н и  стандартов.
Содержание триасульф урона в анализируем ой пробе X  мг/ кг
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X = j,n c

A - количество препарата. найденное на хроматограмме при сравнении со 
стандартом, мкг,

Р - навеска пробы, г.
3 . Требования техники безопасности.
Н еобходимо соблю дать общ епринятые правила безопасности при работе с 

органическими растворителями и токсичными вещ ествами.
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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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