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Н астоящ ие м е тод и ч еск и е  у к азан и я  предназначены  для

с а н и т а р н о -э п и д е м и о л о г и ч е ск и х  стан ц и й  и н а у ч н о -и с с л е д о в а ­
т е л ь с к и х  учреж дений М инздрава С С С Р ,а такж е в е т е р и н а р н ы х ,а г р о ­
х и м и ч е с к и х , к о н т р о л ь н о -т о к с и к о л о г и ч е с к и х  л абор атор и й  Мин­
с е л ь х о з а  СССР и л а б о р а то р и я  д р у г и х  М ин и стер ств  и в е д о м с т в ,  
занимаю щ ихся ан али зом  о с т а т о ч н ы х  к о л и ч е ст в  п ести ц и д ов  и б и о ­
п р е п а р а т о в  в  п р о д у к та х  п и т а н и я ,к о р к а х  и внешней ср е д е *

С р ок  д е й с т в и я  врем енны х м е то д и ч е ск и х  указан ий  у с т а н а в ­
л и в а е т с я  д о  утверж ден ия  ги г и е н и ч е с к и х  р егл а м ен тов *

М етод и ч еск и е  ук а за н и я  ап роби рован ы  и р еком ендованы  в  
к а ч е с т в е  официальных груп п ой  э к с п е р т о в  при Г оск ом и сся и  по 
хи м и ч еск и м  с р е д ст в а м  борьбы  с  в р ед и тел я м и ,б ол езн я м и  р а с ­
тен и й  и сорн якам и  при МСХ С С С Р *(П р ед сед а тел ь  группы  э к с ­
п е р т о в  -  М .Л .К л и сен к о )*

М етоди ческ и е  у к азан и я  со гл а со в а н ы  и одобр ен ы  о тд е л о м  
п е р с п е к т и в н о г о  планирования с а я э п к д с л у * б н  ИНПиТМ и м .М а р - 
ш ш о в с к о г о  Е*И. и л абор атор н ы м  с о в е т о м  при Г лавней  с а н и т а р ­
н о -э п и д е м и о л о г и ч е с к о м  уп р а в л ен и я  М инздрав». СССР*
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"УТВЕГВДАЮ"
Заместитель Главного Государст­

венного санитарного врача СССР 
_-.. А*И«Эаичешсо
22 ноября 1981 г*

Ш  2465-81
Временные мвтодмчэскже указания го онределешш 
шгдоксаиа в воде и почве методом газожидкостное
жроматографш

1. Краткая характеристика тастишаа
Жюгоксак - химическое название мотюшвый эфир 2-/4~(8** 

4̂*дат1орфенохск)-фе1юкс1к/нсфот1011овой кнелотм

ч > ~ о -  б-— <tH—t$ocn3
e t

Эмпирическая формула молекулярная масса -
841,8.

Торговое иаввание пестицида - ХОЕ 23408, дахдофоп-метил.
И лдоксан п р ед став л я ет  собой  б е сц в е тн о е  кристаллическое 

в ещ еств о  с  тем пературой  плавления 39-41°С и тем пературой  к и п е- 

вяя 175-170°0 (при  0,1 ми р т . с т . ) .

Р аотвор и м ооть (г) в  100 мл при 25°С: втан ола -  40, д а в т и - 

л о в о г о  вфяра -  38, гатрож ейного ефира (фракция бО-95°С) ~ М г 
едетош » *  ксилола -  практически н еограни чен на.

О стр ая  оральная ток си ч н ость  ЗЩ-50 дл я  соба к  -  1500 м г /к г ,  

краю -  ШО и!с/кг.
П репарат прим еняется в к ачестве  герби ци да жт в л с т н о г о ,
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гак и системного действия на посевах пшеницы, сахарной свеклы, 
капусты, люцерны, картофеля и томатов. ЦЦК для воды и почвы 
ш равработаиы.

2 .  Методика о п р е д е л е н и я  о с т а т о ч н ы х  к о л и ч е с т в  

и д л ок са н а  в почве м е т о д о м  га а ож ш гк остн ой  

х р ом а тогр а ф и и  (ТШ.)

2.1. Основные положения
2.1.1. Принцип метода
Метод основан на экстракции идлоксана ив почвы гексаном, 

ив воды хлороформом; концентрировании экстракта на ротацион­
ном испарителе, переведении ив хлороформного экстракта в гек­
сан для воды и последующим определении методом ТШ . о нсполь- 
вов&нием електрошовахватного детектора.

2.2.2. Метрологическая характеристика метода.
Предел обнаружения -  0,5 нг, что составляет в мг/кг 

(мг/ж); в воде -  0,002, почве -  0,04.
Процент определения идлоксана в воде 90-97, в дерново- 

подволистой почве -  83-92, в черновеме -  72,0-78,0 при п=» 4 
ж доверительной вероятности Р »  0,95.



- Я  3«™

Т аблица

Анажмвн-
рдгекяй
о  й ььш

«С р ед н ее  е н а -  ; С тан дар т  • С редняя : Довари*-Г01к о с н т о л ь -  
*^внйв опре*™ tEoe от- ^квадра***** *̂™**»*** i m m * * * —  

г д е я е а и я  с ^ а а -д к я о я е ш в  Г веск ая
ж а д а ш с  ш л а - : ft гоши^ка
:^вние опре- ;ше o r -  :квадрата:*вльный;яаА т г р ш -

:к я т в р ~  :н о о т ^  и з й в -
:®а1  ̂ j( ;ренияfŝ gtb (2ffiS и 

мкг) jS : среднего: 
Г а р и к е -  : 
?тическо-: 

- i r p x - — ?L .;

Вода
Дерново-
ХЮЮОАО-

93,0 3,8 1,9 4,6 4,8

т т  т ч в ш 87,0 4,4 2,2 5,3 6,1
Черновой 74,5 3,0 1,5 3,6 4,8

2.1.3. Избирательность метода 
Другие пестициды определен!® не мешают.

2.2. Реактивы и растворы
Н-гексая, х.ч. ТУБ-09-3375-78, дважды перегнанный. 
Хлороформ, х.ч. ГОСТ-20015-74, дважды перегнанный.
Натрий сернокислый безводный, х .ч ., ГОСТ 4166-76.
Натрий двууглекислый, х.ч ., раствор, ГОСТ 2156^76. 
Эталонный раствор иллоксана в н-гексане концентрацией 

100 мкг/кх, приготовленный в мерной колбе емкостью 100 ш , хра­
нится в холодильнике при 1-з°С в течение 1 года. Рабочий раст­
вор (1,0 мкг/мл) хранится в таких же условиях в течение 1 мес. 

Насадки для колонок:
5}£ 5®~30 на хроматоне^  -  А7/ДМХС (0,125-0,360 мм), 3f> ХЕ-60 
на хрсматоне^ AWAMXG (0,125-0,160 мм).

А»0Х особой чистоты, ГОСТ 9293 -74.
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2.3« Приборы, аппаратура и посуда.
Газовый хроматограф (Цввт~5, Двет-Юб, Га$охром-Ш9 иди 

др .) , имеющий эд е к тр о н н о ^ за х в а тя н й  детектор.
Колонке стеклянные данной 1  м етр  и внутренним диаметром 

8 , 5  мм.
Мнкронпгрицк «Щ™1« и МЛ-10 «.
Ротационный испаритель, ГОСТ 10800-77
Ваня водяная, ТУ 6 4 - 1  3850-76
Аппарат дал встряхивания, ТУ 64-1-2451-78
Кблбы плоскодонные вместимостью 250 мл дал экстракции
Воронки лабораторные диаметром 8 см, ГОСТ 8613-75.
Питштки вместимостью 1 , 0 ;  2 , 0 ;  10 мж, ГОСТ 1 7 7 0 -7 4  

Делительнда воронки цилиндрические вместимостью 1 л . ,

ГОСТ 8613-75.
2 . 4 .  О тб ор  п р о б .

О тб ор  и хран ен и е п р об  п р о и зв о д я т  в  с о о т в е т с т в и и  о «у н и ­

фицированными правилами отбора яроб.«.% утвержделнши заме- 
стел ем  Главного Государственного санитарного врача СССР 
А.Й.Заичвнш за Ш 2 0 5 1 -7 9  о т  21 августа 1979 г.

2 . 5 .  П роведени е оп р ед ел ен и я

2.5.1. Почва. Вавеецу воздушно-сухой п о ч в н  25 г поме­
щают в к о л б у  в м е сти м о сть ю  250 м л , заливаю т 50 мж г е к с а н а ,  

в стр я х и в а ю т  в  те ч е н и е  10 ш ш  и о ста в л я ю т на 1 6 -1 8  ч а с о в .

Г е к са н  сливаю т в к о л б у  р ота ц и он н ого  и сп а р и тел я  ч е р е з  

воронку с бумажным ф и л ьтром , на которы й н а н есен  ежой б е з в о д ­

ного ©ершкислого натрия (20 г ) , предварительно смоченного 
гексашм.

Пробы почвы швторш дважды эк ст р а ги р у ю т  ш 5 мж гексана
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вотряхжваиибм в т ^ ш е  10 ш *  фильтр промотают 80 шж гех- 
сана*

Гексановые экстракты обьвдишшт ж упаривают на ротацион­
ном испарителе до Ю  м д .

В испаритель хроматографа вводят 1-5 мкх ешквотв*

2«5#2* Пробу воды 'ООО мж помещают в делительную
воронку вместимостью 1 ж щ подщелачивают 1C# раствором аНСОд 
До pH 9, наживают UOO мж хлороформа и встряхивают в течение 
15 мин на аппарате для встряхивания. После разделения фаз
шдшй водный слой оживают в подобную ворошу ж дваадн 
экстрагируют таким же образом ш юо мл хлороформа*

Объединенные экстракты фильтруют через воронку с бумаг- 
нш фильтром, на который нанесен слой безводного сернокисло­
го натрия (80 г ) , предварительно смоченного хлороформом, 
#мю р промывают 20 мж хлороформа* Хлороформный экстракт 
упаривают та ротационном испарителе досуха, а остаток раст­
воряют в гексане ( Ю мл) # В испаритель хроматографа вводят 
1-5 шел конечного экстракта*

2*5*3* Условия хроматографирования

Детектор мектронпо-аахватшА
Рабочие шкалы чувствительности электрометра l .lC T ^ a , 

2.5.10 а. Скорость протяжки диаграммной ленты -  4 мм/кин.
Температурные режимы: испарителя -  220°С, колонки -  

210°С, детектора -  20О°С.
Скорость газов (азота особой чистоты) -  носителя -  60 

юз/мня, продувочного 150 мл/мин.
Напряжение, подаваемое блоком питания -  800 в.
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8.5.4. В р е т  удер ж и ван и я

:_________К о л о н к и _________________________________ „
И е о т к ц к д ; #  SE-30_______ i_&^S^J^8LSfc<S.Q___

И зслоксай  5,S мин 4>45 мин

Ж ъ яеА ш ю гь д е т е к т и р о в а н и я  соблюдается в пределах 0,5-5 ш% 
2Л «  О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в  ан ал и за

Коди̂ юстшойное определение ихлокоака проводят путем о р а в -  

в а ш и  в ы с о т  яш ков исследуемого вещества и» экстракта и с т а н -  

дартШ1Ш |Ш€¥эора по формуле:
А • Нр • о  * А00̂X я — ----— — — —  где:
%  * 1 • р  * 2

X -  содержание юшоксана в анализируемом объекте , мг/кг (мг/д); 
А - количество и л л ок са н а  в стандартном растворе, введенном 

в х р о м а т о г р а ф , н г ;

Hjl -  в ы с о т а  пика стандартного раствора, м м ;

Hg -  высота пика анализируемой пробы, мм;
 ̂ -  о б в е й  а л и к в оты , в в е д е н н о й  в х р о м а т о г р а ф , мкд;

' 2 -  общ ий объем экстракта шел© упаривания или р а з в е д е н и я , шц
Р - навеска а н а л и зи р у ем ого  образца, г (мл);
1 -  полнота определения пестицида в п о ч в е  (воде),

В* Требования безопасности
Соблюдаются требования безопасности, обы чно реком ендуем ы е 

при работе с л егковосп л а м ен яю щ и м и ся  ор га н и ч еск и м и  р а с т в о р и т е ­

лями в ся гв тш и  га з а м и .

Настонда методические указания разработаны Г .А .П и в о в а р о ­

вым ( I Щ Ш ) ж Е Д и З у к ер м а ж ж  (Алма-Атинский филиал ЦШ АО)*
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С С Д Е Р Ж А Н И Е

ХЛОРОРГАШЧЕСКИЕ ПЕСТИЦИДЫ

1 .  В рем енн ы е м е т о д и ч е с к и е  у к а з а н и я  у к а з а н и я  п о

о п р е д е л е н и ю  ХОП (ДДТ,ДДЗ,ДДД, -ГХЦГ) в рыбе 
и рыбной продукции м е т о д о м  г а з о ж и д к о с т н о й  х р ом а ­
т о г р а ф и и .

2 .  М е т о д и ч е ск и е  указании ло оп р ед ел ен и ю  ХОП и с и м -  
т р и а з и н о в ы х  п е с т и ц и д о в  при их с о в м е с т н о м  п р и с у т ­
с т в и и  в  п о ч в е  с  помощью Г1Х -

3 .  В рем енн ы е м е т о д и ч е с к и е  указания п о оп р ед ел ен и ю  
о с т а т о ч н ы х  к о л и ч е с т в  м и тр ан а  в в о д е ,с л и в а х  и

я б л о к а х  м е т о д о м  ТСХ.

5-ОС5ОРОРГАНМЧЕСКИЕ ПЕСТИЦИДУ

I *  М е т о д и ч е ск и е  у к а з а н и я  по определению афоса в в о з ­
д у х е  р а б о ч е й  зоны  м етод ам и  ПкХ и ТСХ.

2 ,  В рем енн ы е м е т о д и ч е с к и е  у к а за н и я  по о п р ед ел ен и ю  б о я -  
с т а р а  в  б о т в е  и оубнжх к а р т о ф е л я , л и с т ь я х  и с т е б л я х  
х л о п ч а т н и к а , к а п у с т е , п о ч в е  и в о д е  ТСХ и FIX.

3 .  М е т о д и ч е ск и е  у к а з а н и я  по определению г л и ф о с а т а  и е г о  
метаболита- а м и н ом ети л ф осф он ов ой  к и сл оты  м ето д о м  х р о ­
м а т о гр а ф и и  в в о д е , п о ч в е , р а с т и т е л ь н о м  м а т е р и а л е  *

4, М е т о д и ч е ск и е  у к а з а н и я  по оп р ед ел ен и ю  о с т а т о ч н ы х  к о ­
л и ч е с т в  д у р с б а н а  в  в о д е ,п о ч в е ,л е с н о й  растительности

и б и о с р е д а х  м е т о д о м  ТСХ.

5 .  В рем енн ы е методические у к а за н и я  п о оп р ед ел ен и ю  к а у н -  
т о р а  в  р а с т е н и я х  с а х а р н о й  свеклы и п о ч в е  методом ТСХ,

Стр*

I

12

23

29

36

46

54

* 61
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б* Методические ук азан и я  по определению м ети л м ер к ап то- 
фоса в  в о д е , п о ч в е , в и н огр а д е  и зел ен ой  масое хме­
ля Ш  и ТСХ. 67

7 .  Временные м е тод и ч еск и е  указан ия  по определению  о ф у -
н ака  методами ГЖХ и ТСХ в п о ч Б е ,р а с т е н и я х ,в о д е  в о д о е ­
м о в . 75

8.  Временные м етод и ч еск и е  указания по определению  п р о т и о -  
ф оса  в  растительном м а т ер и а л е ,п оч в е  и воде методами
ГЮ( и ТСХ« 52

9 .  Временные м етод и ч еск и е  указан ия  по определению  с е -  
л ек р он а  в  растительной продукци и , п оч в е  и в о д е  ТСк
и MX# 9 j

10# Временны» м етод и ч еск и е  указан и я  по определению  х л ор о ­
ф оса  энзимно-хроматографическим методом в л ц сты ас 
белладонн и траве мяты перечной. 0̂

I I #  М етодические указан и я  по определению  в  зер н е  и п р о ­
д у к т а х  е г о  переработки ФОП,применяемых для обеззаражи­
вания зерна и зернохранилищ,хроматографическими мето­

дами® 105

АЗОТСОДЕРЖАЩИЕ ПЕСТИЦИДУ
1 . Методические указания по определению остаточных коли­

честв акрекса,диносеба,каратака,ДНОКа в воде,почве.
ш р а сти тел ьн ом  м атери але хром атограф ическим и методами. ц д

2. Временные м етод и ч еск и е  указания по определению б а й го и а
м етод ом  ГЖХ в м о л о к е , Р30

3 .  Временные м етод и ч еск и е  указан и я  по -определению б ар н он а  
в в о д е , п о ч в е , р а ст е н и я х  м етодом  ГНХ.
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М етоди чески ©  у к а з а н и я  по оп р ед ел ен и ю  к р о н е т о н а  
в в о д е , п о ч в е , к о р н е  ю гу б н е п л о д а х  и растительном ма­
териала т е х , ^
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