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МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЙ ПО ФОТОМЕТРИЧЕСКОМУ ОПРЕДШНЙЮ 
ЗДМЕА Б ВОДЕ* РАСТИТЕЛЬНОМ МАСЛЕ, СЕМЕНАХ ПОДСОЛНЕЧНИКА* ТРАВЕ

X* Краткая характеристика препарата
# Препарат эдил представляет собой 50 % водный раствор о елей 

I * Х-динеткл-дипирядилия* Структура этих солей в настоящее врош 
ТОЧ1.0 не установлена.

2 4 Методика определения эдила в воде, растительном масле, семе­
нах подсолнечника, траве

2 Л * Основные положения 
2 Д Л * Принцип метода
Метод основан на извлечении действующего вещества эдила из 

растительных продуктов раствором тршаеруксусной кислоты, выделе­
нии его из полученных экстрактов и воды с помощью катионита КУ-2, 
элюировании из катионита насыщенным водным раствором хлорида аммо­
ния и колориметрическом определении после восстановления гидросульф­
итом натрия,

2 Д *2 *  Метрологическая характеристика метода

Диапазон определяемых концентраций - 2,0 - 20 мкг в колоримот-
щ у т т  объеме

Н̂шшмй предал определения в воде - 0 *01  - 0*02 ш/ж 
- Падший предел определения в растительных продуктах -  0,20 -  0,25

нг/кг
Размах варьирования при определении в воде 9° - 76 %
Размах варьирования при определении в растительных продуктах

Ю - 8 5  1
Среднее значение определения в воде -  93 %
Стандартное отклонение +0,59 при n-'t 
Доверительный интервал среднего при Р~0*Э5 к п*4 93+2*3 % 
Среднее значение определения в растительных продуктах - 79 % 
Стандартное отклонение + 0,78 при п*5
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Доверительный интервал среднего при Р*0,УЬ и п«5 79^5,0 %
2 Л .З .  Определению мешают другие дипиридилиевые гербициды» однако 
совместно они не применяются.
2 .2 .  Реактивы и растворы

Стандартный раствор эдила. Для приготовления стандартного раствора с 
концентрацией действующих веществ 50 мкг/мл 10 мг эдила растворяют в 
100 мл дистиллированной воды. Хранить раствор следует в затемненном 
месте в холодильнике* Раствор годен К употреблению в течение 5 дней.

Аммоний хлористый, хч, ГОСТ 3773-72, 2 ,5  % водный раствор, насыщен­
ный водный раствор

Соляная кислота, хч, ГОСТ 3118-77, 2 н водный раствор 
Натр едкий, хч, ГОСТ 4328-77, I  н, 2 н водные растворы 
Гидросульфит наАрая, ГОСТ 246-41
Восстанавливающий реактив.Растворяют I  г  гидросульфита натрия в 

ICO tjj I  н раствора едкого натра. Используют свежеприготовленный рас­
твор -Г в течение I часа после приготовления 

Натрий: хлористый, хч, ГОСТ 4233-77, насыщенный водный раствор 
Калий келезистосинероди'-тый, хч, ГОСТ 42и7-65 
Трихлоруксусиая кислота, ч, ГУ 6 -С 9 -1926-77, 1и % водный раствор 
Фенолфталеин
Фильтры бумажные беззольные, красная лента» размер I I  -  15 см 
Вата стеклянная
Катионит КУ-2-8, ГОСТ 20296-7о, натриевая форма. Подготовку катиони­

та производят следующим образом. Товарный образец катионита (величина 
ерен и ,2  -  0 ,5  мм) помещают в химический стакан, заливают пятикрат- 
ым по объему количеством насыщенного раствора хлористого натрия и о с -  
авляют для наоухаипя на 24 часа. После этого  раствор сливают деканта- 
пей, катионит переносят в делительную воронку, на дно которой пред- 
аритсльао помещают комок стеклянной ваты, и промывают 2 н раствором 
эляпой кислоты до полного удаления иоиез трехвалентяоги железа (п р о - 
а с железистосинеродистым калием). После промывания кислотой уровень 
■щхести в воронке спускают до верхнего слоя катионита и отмывают ка- 
пп1 Т от избытка кислоты дистиллированной водой до нейтральной реак- 
:и  промывных вод.
для перевода очищенного катионита в натриевую форму его обрабатыва- 
.* в делительной воронке 2 н раствором едкого натра. Обычно скорость 
юпусканяя раствора щелочи через катионит составляет I мл/мин. Обра- 
■тку катионита щелочью заканчивают, когда концентрация едкого нот-
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ра в вытекающем из воронки растворе будет равна концентрации г п о­
ходном (контролируют титрованием 2 н соляной кислотой). После пролр* 
окания раствора щелочи жидкость в воронке спускают до верхнего слря 
катионита и промывают катионит дистиллированной водой. Полноту от­
мывания катионита от Дхлочи проверяют по фенолфталеину. Отмытый от  
щелочи катионит переносят на воронку Бюхнера» отфильтровывают» под­
сушивают на фильтровальной бумаге до такого состояния, чтобы зерна 
свободно отделялись друг от друга. Подготовленный таким образом ка­
тионит может длительное время храниться в банке с притертой пробкой. 

Универсальная индикаторная бумага, ТУ 6-09-1181-71

2 .3 »  Приборы и посуда 
Бесы аналитические 
йссы технические 
Фотоэлектроколориметр ФЭК-56 ПМ 
Скальпель
Ьоронки делительные, ГОСТ 86x3-64, вместимостью 250» 10и0 мл 
Колбы мерные, ГОСТ 1770-74, вместимостью 5и, ХиО мл 
Цилиндры измерительные, ГиСТ 1770-74, вместимостью 50* 250 мл 
Колбы конические с пришлифованными пробками вместимостью 5и,

25и, 5ии ил
Пипетки, ГОСТ 1770-74, вместимостью х, 5 , 1о мл с делениями на 

О и  и ,х  ил
Микропипетки, ГОСТ j.770-74, вместимостью С ,1 , 0 ,2  мд 
Ьороики простые конусообразные, ГиЗ’Х* 5613-64, диаметр 5 -  iu  ом 
Хроматографическая колонка -  стеклянная оюретка со  стеклянным 

кран о у. на 25 мл ^длкна 5о см, внутренний диаметр 0 , 9 - 1 ,0 о м ).
3 ,5  г  воздушно-сухого очищенного катионита КУ-2 в натриевой 

форме заливают в стакане водой, оставляют на 4 -  5 часов и перено­
сят в бюретку, на дно которой предварительно помещают комок обезжи­
ренной стеклянной вата. Ьоду в колонке спускают до верхнего уровня 
смоли. Затем через катНнит пропускают последовательно 20 мл насы­
щенного водного раствора хлористого натрия и 50 мл дистиллированной 
воды со  скоростью 5 ня/мин. Ьоду в колонке снова спускают до верх­
него уровня смолы. Подготовленная таким образом колонка готова  для 
использования. Для каждого определения следует готовить новую ко­
лонку.

Аппарат для встряхивания
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2*4* Подготовка к определению
Проба для анализа отбирают в соответствии с утвержденными мето­

дическими указаниями*
Пробу травы измельчают скальпелем или ножницами*

2*5* Ход анализа
2«5,1« Извлечение пестицида из проб
I* Бода» 250 — 500 мл исследуемой воды пропускают через колонку 

о КУ-2 со скоростью 5 - 7  мл/мин* После этого колонку промывают 
150 мд 2 ,5  % водного раствора хлорида аммония со скоростью 3 - 4  
мл/мин. и сдвируют препарат насыщенным водным раствором хлорида 
аммония оо скоростью 1мл/мин. Собирают первые 50 мл эдюата в мер­
ную колбу на 50 мд* Содержимое колбы перемешивают*

2 , Растительное масло* 25 г масла помещают в делительную горен­
ку* приливают 50 ш  Ю % раствора ТХУ с температурой 5 0 -б Л  и 
энергично потряхивают в течение 2 - 3  минут. После четкого разде­
ления фаз нижний сдай отделяют в другую делительную воронку, эк­
стракцию повторяют 3 раза* Объединенные, в другой делительной во­
ронке экстракты,и охлажденные до комнатной температуры промывают

50 т  н-гексана* После четкого разделения фаз нижний одой отде­
ляют в колбу» гексан в воронке промывают 30 мл Ю  ̂ Ш » промывные 
воды объединяют о экстрактом в колбе и.пропускают через колонку о_ 
0 - 2 *  Дальнейший ход анализа аналогичен определению эдила в воде*

3 , Семена подсолнечника» трава. 25 г  оешн щщ 20 г измельченной 
травы"помещают в коническую колбу* заливают Ш % раствором ТХУ* что- 
#в покрыть, и проводят иэглеченке препарата на аппарате для встря­
хивания в течение 15 минут* Экстракцию повторяют 3 раза. Каждый
раз экстракт фильтруют через екдадчатий бумажный фильтр, предвари­
тельно омоченный раствором ТХУ. После фильтрования экстракта фильтр 
дважды промывают 10 % раствором TXV, объединяют промывные воды с 
основным экстрактом и пропускают полученный раствор через ЙУ-2 
аналогично анализу воды и т .д *

2*5*2* Колориме9 рир0 'р’пние ш построение калибровочного графика 
На4одно определение берут 20 т  ъжтт9 помещают в коническую 

т л б у  с притертой пробкой* приливают 4 ш  вео с тан авл ивающ его реак­
тива, перемешивают м измеряют оптическую плотность окрашенного рас­
твора (голубой цвет) на фотеэлектроколориметре ФЭК-56 ПМ оо свете-
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тофндътром I  8 в 5-сантиметровых кюветах против р а с тв о р а , содержа»
щаг© 20 т  насыщенного р аство р а  хлорида аммония и 4 кя восстан авл и ­
вающего реак ти ва* Ввиду нестабильности окраски фотометрируемого рас­
твора измерение оптической плотности проводят в течение первых 3 -
5 минут. Для измерения берут две порции с л в а та  по 20 мл. Содержание
действую щ ее вещ ества сдала определяет по предварительно построен­
ному калибровочному графику.

Для построения графика в ряд конических колб с притертой проб­
кой берут по 10 мл насыщенного водного раствора хлорида аммония, 
вносят туда по 0,05* 0 ,1  * 0 ,2  , О Д  , 0 ,4  мл стан дартн ого  р аств о ­
ра эдила, что соответствует 2 , 5 ,  5 ,  Хи* 15 , 20 мю* действу­
ющего вещ ества . Доводят объем в каждой колбе до 20 мл насыщенным 
раствором хлорида аммония, приливают по 4 мл восстанавливающего ре­
акти ва и измеряют оптическую плотность растворов как описано выше. 
1£алибровочнык график строят в координатах "оптическая плотность -  
количество действующего вещ ества эдила в 20 мх насыщенного водного 
р аствора хлорида аммония11.

2 *5 .3 .  Проведение холостого опыта
Холостые опыты выполняют как описано в 2 ,5 .1 . ,  2 .5 ,2  в  отсут­

ствии эдила.

2 ,6 ,  Обработка результатов
Содержание действующего вещ ества эдила в колориметрируемом объ­

еме определяют по калибровочному графику.
Содержание ^Йствующего вещ ества эдила в пробе вычисляют по фор­

муле '

50

3 ♦ 20
» гд о:

X -  количество действующего вещества эдила в пробе, иг/кг (м г/д } 
А -  количество действующего вещества эдила, нагденное по ка­

либровочному графику, м кг;
В -  навеска (объем ) анализируемого образца, г (мл);‘

50 -  общий о*гьем элюата, ид;
20 -  объем элюата, взятый для проведения реакции, мл

3 . Требования безопасности
При раооте с эдилом требуется соблюдать меры предосторожности,
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предусмотренные инструкцией по технике безопасности при работе с 
ядохимикатами.

Необходимо соблюдать обычные правила безопасности при работе с 
электронагревательными и. электроизмерительными приборами*

Примечание* Определению может мешать реглон, однако гербициды 
можно дифференцировать по окраске* качественно. После прибавления 
восстанавливающего реактива к элюату, содержащему эдил, раствор при­
обретает голубое окрашивание, при наличии реглона -  зеленовато-жел­
тое.*

4* Методические указания разработан:! Шмигидиной А.М., Ревой Н*И* 
(ВДМИГШТОКС, Киев) „
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