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Х Л О Р О Р ГА Й И Ч Е Ш Ш Е  ПЕСТИЦИДЫ

Определение остаточных количеств хяороргани- 
чееках препаратов в присутствии полихлорированных 
бифенилов в веде методом газо-жидкостной хромато
графии с детектором ао захвату электронов.
Авторы: #.Р.Медьцер* К.Ф.Йошкова

ФОСЮШРГАНШПКШЕ ПЕСТИЦИДЫ

бщедадение фталофоса, его метаболитов и промежу
точных продуктов синтеза (фтал амида, океаметшг- 
фт&лашда и хдорме у и^тышшда) б биологически 
субстратах.
Авторы: М.А.Кзшсевко, й.«.Письменная

Хроматох'рафй'ЧескЕй метод определения фталофоса ж 
фоэамот в воде к рыбе и фозаяона в растительном 
ттериаде в мясе.
Авторы: 1\А.Трщщгна, А.Ф.йспшхов

Газо-хроштографичесхий метод определения фозалона 
ш дальбекеа в биологическом материале теплокровных. 
Авторы: Д,В.Гиренко, 3. 2латею,М.А.Клйоейко

Определение фозалона в молоке и ткани животных, 
траве, свекле, картофеле, комбикорме методом хромато
графии в тонком слое.
Авторы: Г.А.Талщ*о», В.В.Лещев, 11. й. Ряжено в

Определение Авалона в биологических субстратах 
с кошщьш газо-жидкоетвой хроматографии.
Авторы: Г.А.Таланов, В.В.Дешев, а.й.Ряженов
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Определение хлорофоса и ф»<хьамвда в плодах шипов
ника методом тонкослойной хроматографии.
Автора 5 Г.И. Крамаренко

Гаэо-здсорбю!01!иь'й метод определения хлорофоса в 
молоке, органах и тканях животных и яйцах кур.
Авторы; В.Б./иэдев, Г.А,Таланов, Т.А.Аббасов, В. В. Ермаков

Ощ'едоление карбофоса в молоке, органах а тканях 
«авотаах методом тонкослойной хроштографю*.
Авторы? В.Г.Ддурова, Г. А.Таланов, С. Л «Павлов.

Хроздтогреркческкй метод определения хорала в 
воде к ОяееуОйродуктах.
Автор: Кухтипа G.C,

Определение аятдс к ^сфмшш в кормах.
Автор: А.Р.Контов

Хроматографический метод определения в тонком 
слое сгвЦъса в растениях гороха, картофеля, т о р 
тах л вочзс.
Автора: Копытова Ф.Й., Петром T.U.

пгек&годньж мочкгшкы

Газохрсмат рт^фическй метод определения лшурота 
в щжртх  маслах к ааелосодерхааем сырье.
Авторы: Гвранов Й.С., Клвсенко М.А., Жжш. Л Л,

Хронографический метод определен** иолорана
в воде.
Авторы: Ь|.А.Кз:г.сенх£>, М.В.Письменная

Хрожтогэ&фачесхай метод определеюиг дгкураяа в 
сырье мака маелипкого.
Авторы: Н.В.Бугаша, Г.Я.Пушкина

SB

А?.

4$

5 О

№

U

58

?3

Определение остаточных количеств тенорана в ягодах 
земляники я в поч&е хроматографией в тонком слое. 
Авторы: Г.С.Борисов, Б.А.Сагаева
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Г Г Р О Н Ж О Ж У З  С И М -Т Р И А З Й Н О В

Метода определения остаточных количеств сим»- 80
трвазляов (сямазииа, аграздаа, проштрша» крояasms, 
карагарда, еемерока, кезораплла) в зерне кукуруза, 
яблоках, виноград ,̂ маядартаах, капусте; почве, воде,

ТОШЩШВ АРЛЛ01<СИАЛКИЛКАРШН0ВШ й 
к а р ш ш ш х  к и с л о т

Определение поли этиле яглкхол е вого эфира 2,4-Д 
в зерне пшеницы и воде методом газо-ижкостной 
хроматографии.
Авторы: й.й.Пшшкхова, А.И.Зорова, А.Д.Фатьянова, 

В.Д.Чмиль.

Определение беязияового эфира 2,4-1 в зерне 
Шаенгада к воде методом газо-хидкосткой хрома- 
тораФдШ.
Адаорн: И,й.йдлеккова, А.И.Зорова, А.Л.Фатяянова, 

Г.К.Мсрпна, ВЛЛщшь.

Хроштографическве методы определения остатоданк 
количеств / ' - ( 2 ,4-дяхлорфенохся) (волевой
кислоты {2,4-1л!) з воде, растите ляном материале 
к продуктах питания.
Авторы: В.д.Чмиль, М.А.КЯясеяко

лромйтографпческие методы определения остаточных 
количеств 2,4-Лахлэрфез?оксиуксусйой кислоты 
{2,4-Д) в воде, почве, фураже, продуктах питании 
растительного и животного происхождения.
Авторы: В.ДЛкаяь, Д.ИЛшшков, НЛ1.Павлова,

А.М.Макеева
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Метод определена остаточных количеств -4-хлор-2 
метшя$№оксяуксусиой кислота (2M-4I3 в воде, 
растительном-«атеряалэ и продуктах автагшя с 
аоиояью газо-двдкоетной хроматография.
Авторы: З.Д.Чииль, й.А.Клисенко
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Метод определения остаточных количеств трюсяор- 
ацетате иатрш ж трюиорукеусной кислоты в воде, 
почве к растительном материале газо-жвдюстцой 
хроматографией*.
Авторы: В*фЛмадь, Н.И.Гле>гёицкай,

ПРОЧИЕ ШЗСТЩЩУ

Определение родадзстогэ ватрля в зерне жшкиа, 
в воде, де^отшанто, бкодогкчееком материале 
(тшхи, паренхиматозные органа, головной мозг, 
кровьК
Авторы: А Иванов, Е.АЛдшпковец

Метод определения остаточных количеств суффикса 
(караколе) в воде и зерне пшепюш методом газа- 
жидкое твой хроматографии*
Авторы: АЛиФатьяпова, 0 .В.Петрова, В.Д.Чмилъ»

Экспрессный метод обнаружении' тетраметшгдисулъ~ 
фида (ШГД) в зерне.
Авторы: С*ДЛшцнферов, А*ВЛ]икалаев

Хроматографический и сне ктрофо томе тркч е с кий 
метод определения аоокушрива в мышечной ткани, 
крови животных, в препарате пеяукомарше и при
тыках (кормах)*
Автора; В Лк Ермаков, Д,ФЛрахаж>ву Бодоховец

Определение, остаточных количеств нитрохчора в 
капусте и воде методом гаэонеддкоетной хромато
граф т. с детектором по захвату электронов»
Авторы: К,Ф,Новикова, Л*Й,Лещинская

Определение дактала в воде* шртофеле, почве 
методом газо-жидкостной: хроштографии»
Авторы: К*й*Пашкевич, S*В.Кириченко,



Хроматографнчески-й метод определена препарата 
580 в луке, моркови, томатах»
Автора: ИЛ^Пидетшсва* А*Д.Фатышова, Г.К»Морина,

Методические рекомендации по определению препарата 
Детгра в воде и растительном т т е  риале*
Авторы: И*Й.Ш*ленкоза> А*Дг*атышова*

Определение щюпоксурв ш фекеткарба в молоке щ 
мясе методом тонкослойной хроматографии*
Авторн: й*А*Аятоновеи

Определение севина в биологических субстратах 
методом тонкослойной хроштографил*
Автор: 0. А Лешкин



ОПРЕДЕЛЕНИЕ СЕВИНА В Б АЛОГИЧЕСКИХ-ОПЕК TAX 
И ВОДЕ МЕТОДОМ ТСШССОЯО.ШОЛ Х?ОМАТОт*Ж!х5

Характеристика препарата, Севин - ( I -нафтил-//-метил-кар

бамат, карбарил) является высоко эффективным кксекто-акарацидом 
с широким спектром действия. Химически чистки препарат представ
ляет собой бесцветные кристаллы, без запаха. Температура плавле
ния - 142°С, Давление паров - менее 0,003 мм ртст. при 25°С. В 
I литре воды комнатной температуры растворяется 0,099 г севина.

В большинстве органических растворителей (хлороформ, ацетон 
н-гексан и др.) этот препарат растворяется хорошо, Севин устой
чив в нейтральной или кислой среде. В щелочных растворах (pH ID) 
он быстро гидролизуется. Д° 1-нафтола* Севин устойчив на свету, 
при повышенных температурах и хранении*. При сильном нагревании 
он разрушается на 1-нафтол и метилй-зсционат. Выпускается севин в 
виде - / 85% смачива-дагосяnppoiaia,.*

В настоящее время севин используется для защиты рас
тений и в ветеринарной практике для борьбы с различными эктопа
разитами сельскохозяйственных животных.

Принцип метода. Предлагаемый метод определения севина осно
ван на экстрагировании препарата из анализируемого объекта н- 
гексаном (или хлороформом), хроматографировании сгущенного 
экстракта на пластинках “Силуфол", гидролизе препарата спирто
вым раствором щелочи до I-кафтола и образовании окрашенного сое
динения с солью диазония - прочный синий Б или прочный красный ГГ.

В принципе этот метод позволяет определить севин в любых 
биологических объектах и использовать любой метод экстракции, 
применяемый для колориметрического йлк хроматографического опре
деления препарата. Использование для проявления хроматограмм 
готовых стабилизированных солей дгазовия (ди&золеи) - прочный 
синий Б и прочный красный ГГ, позволило ь йеотлъко раз повысить 
чувствительность и значительно упростить шшзлйбшке Фббяедсва- 
ния.
х) Разработан Малининым 0*А. в Украинском ордена

Красного Знамени ЖИ экспериментальной ветеринар.
Утвержден 20 декабря, £1559-76

/за



Рекомендуемая методика позволяет полуколичественно опре
делить па хроматограммах севин и продукт его метаболизма I- 
нафтол . Чувствительность метода 0,01мкг севииа н нанесенной
на пластинку проб г*.

Г5АЕТИ?Ц Г СДОУДОВАПКЕ
Хроматографические пластинки "Оилуфон".
К а не ра хро ка то гра фи ■■ ■ с с г-ая 
Чашки выпаривательнке форфе ровне 
Вакуумный ротационный испаритель.
Пульверизаторы с терянные (Химические)
Химическая посуда (пипетки, вовоики, попонки делительные, 

стаканы химические, колбы).
Спирт ЭТИЛОВЫЙ
н-Гексан (или хлороформ) -  ч.хч.
Ацетон -  ч.хч.
Прочный синий Б (или прочный красный ГГ)
Калий едкий - ч.хч. (15% раствор на 60% спирте)
Натрий сернокислый безводный 
Метанол -  ч,хч.
Петролецный эфир - ч.хч.
Натрий хлористый
Уксусная кислота -  0,25^раствор

Определение сезкна в тканях заветных (мышцы, печень, 
почки, легкие, кожа, сердце). Казеска ткани (до 2-3 г) тщатель
но измельчается в ступке ножницами (или-гомогенизаторе) К из
мельченной ткани приливает 5 мл и-гексана (или хлороформа) и 
прибавляют 2-3 г безводного сернокислого натрия. Посла этого 
ткани растирают пестиком и вместе с Экстрагентом переносят в 
колбу для экстракции. Общий объем растворителя при этом должен 
составлять - 30-50 мл.

Экстрагирование производят в течение 2-3 часов, при перио
дическом перемешивании пробы.-При необходимости экстракт можно 
оставлять в таком состоянии до следующего дня. После этого 
экстракт отфмьтровыяо-'дт и упаривают в вакуумном ротационном 
испарителе или в вьшараватёльных чашках при температуре не



свыше. 60-70°С* Особенно осторожно нужно удалять-последние пор
ции растворителя.

При исследовании более крупных проб экстракт необходимо очи
щать от жиров и других мешающих определению севица веществ. Кавео- 
ка ткани 5-20 г (или даже более) экстрагируется аналогичным спо
собом, но с применением больших количеств растворителя. Сухой 
остаток, после выпаривания зкстрагена, смывают 2С мл метанола 
в делительную воронку, туда же добавляют 30 мл дистиллированной 
воды и 2-3 г хлористого натрия. Всдпо-спиртовый раствор 2-3 раза 
промывают петролсйным эфиром. Затем севин дважды экстрагируют 
из водко-спиртового раствора 30-40 мл хлороформа. .Хлороформ осто
рожно выпаривают в вакуумном ротационном испарителе или водяной 
бане с температ/рой не свыше 60°С. Последние порции хлороформа 
нужно удалять особенно осторожно и только при легком подогревании

Определение сезмна в молоке и крови. Молоко и кровь экстраги
руют хлороформом. 10-20 мл 'молока вносят в колбу и'затем туда же 
осторожно* приливают 50, мл хлороформа и добавляют последовательно 
небольшими порциями безводный сернокислый натрий (из расчета 
2-2,5 г на 2 т  молока). Экстрагируемая проба при этом осторожно 
перемешивается. После этого колбы ставят на шутель аппарата и. 
встряхивают в течение часа. Содержимое''фильтруется и фильтрат об
рабатывается аналогично описанному выше способу.

Определение севина в моче. Мочу разводят 0,25 уксусной кис
лотой I к I или 1:2 и экстрагируют. Небольшие порции мочи (до 
5 мл) лучше экстрагировать хлороформом. Хлороформ выпаривается, 
сухой остаток смывается гексаном иля метанолом и наносятся на 
пластинки.

Определение севина в воде. Воду для анализа предварительно 
фильтруют. Затек 10-50.мл воды экстрагируют гексаном (или хлоро
формом). Экстрагент осторожно выпаривают до небольшого объема 
(0,5-1 мл!) и наносят на хроматографические пластинки.

Обработка хромато грамм1. Сухой остаток, посл  ̂sвыпаривания 
растворителя смывается 1-0,5 мл гексана или метилового спирта



б пробирку и' концентрируется слабым током теплого воздуха до 
необходимого объема* Затем весь раствор или его часть соби

рается кикрошприцем или кикрошшеткоа и наносится на хроматог
рафические пластинки*

Хроматографирование производится на стандартных пластин
ках "Силуфол". Размер наносимого пятна не должен превышать 
5 км в диаметре. Точка старта расположена в 1,5-2 см от нижнего 
края пластинки. Б качестве подвижного растворителя используется 
система, состоящая из 3-х частей гексана и I части ацетона* При 
такой системе растворителей^ се вина и 1-нафтсла колеблется,, в 
зависимости от серии пластинок и качества реактивов, в пределах 
С,33-С,37 и С,51-0,56 соответственно. После того, как подвиж
ный растворитель поднимается на 6-1C ск, пластинки вынимают из 
камеры, высушивают на воздухе и спрыскивают 15% раствором едкого 
калия в 60% спирте для гидролиза севина. Пластинки вновь просу
шивают на воздухе и опрыскивают для проявления препарата и про
дукта его метаболизма 1 -нафтола-С,2% раствором соли прочна?, 
синий Б (или прочный красный ГГ)* При этом на белом фоне прояв
ляются четкие., компак. ные-пятна определяемых вешесть. Б слу
чае обработки пластинок солью прочный синий Б- красного, а 
прочный красный ГГ - синего цвета.

Окраска препарата стабильная и не теряет интенсивности 
в течение нескольких часов. Полукрличественное определение 
препарата на хроматограммах производится визуально, путем 
сравнения окраски опытных и контрольных (стандартных) образцов. 
Опытные и контрольные пробы желательно наносить на пластинки 
через одну (поочередно).

Данная методика позволяет определять севкн и продукт его 
метаболизма 1-нафтол в очень небольших пробах. Следует учиты
вать, что при экстракции различных проб, экстрагируется и iia- 
носится На хроматограмму в среднем 75^ содержащегося Е _ . - 
' тканях севина. .Сдщако, несмотря на это,' методика позволяет 

определять севик в количествах до о,о1-0,001мг/кг. анализи
руемого продукта.
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