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ХЛОРОРГАЙИЧЕШШЕ 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 ^ т ы ш ш д а ) б биологически 
субстратах.
Авторы: М.А.Кзшсевко, й.«.Письменная

Хроматох'рафй'ЧескЕй метод определения фталофоса ж 
ф оэам от в воде к рыбе и фозаяона в растительном 
т т е р и а д е  в  мясе.
Авторы: 1\А .Трщ щ гна, А.Ф.йспшхов

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

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

Определение А валон а 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 щ ж р т х  маслах к ааелосодерхааем сырье.
Авторы: Гвранов Й.С., Клвсенко М.А., Ж ж ш .  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
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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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ГГРОНЖ ОЖ УЗ СИМ-ТРИАЗЙНОВ

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  кислот

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 
( т ш х и , 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



х к ш х ш т м и ш ж к ;  к а т о д  о ш щ ш - и б т  н ш а р а т а

БЪО-J ЛУК8',ШК©Ш1, ТОШАХ.

Краткая характеристика lEpomi juj-vo*
П р е п а р а т  ь р ш е н л ' е т с я  j o  к а ч е с т в е  г е р б и ц и д а  п  п о с е в а х  л у к а ,  

т о м и т о в . г й с р к о в и *  б и п у с к п е т е л  в  < [ о ж е  э м у л ь г и р у ю щ е г о с я  к о н ц е н 

т р а т а  с  с о д е р ж а н и е м  д е й с т в у ю щ е г о  в о л и с ш <  2Ь %*
Действудаим веществом препарата является 3~unop~4~T;e'fiui~ 

прописчкппшщ.
Структурная формула:

O

- f h A C O C H ^ C i i ^

&

‘Лолекульяршй вес 197.50$ темп, нлазлйшм 94~С6°С. 
Растворимость* % вес . ,  »  воде яерас^ио рш , этаноле -  47; 

мотаноле -  48; циклогексаноне -  25; п-ксилеле -  10; м-ксияоле - 
21; хлороформе -  37; ацетоне -  50; толуоле -  21.

Мренгфат мало токсичен для. теплокровних животных а человека, 
ЛД̂ О 2000 u r /ia \

Принцип метода*^
М*зтод основан на экстракции пестицида из шшшзлрушлых песо 

органическим растворителем (хлороформом), переэкстракцйн в эта
нол, хрсиатографировании этанолыюго экстракта в тонком слое 
окиси алшшшя в системе диэтиловцй эфир:четыреххлор1х*т1ш угле
род- (1:1), термическом разложении 3-хлср-4-м^^ппрогП1Снанша1да 
непосредственно на хро мп т с графиче с кой пшетшке и обнаружит

х^Т,И.Пилепкова,А.Д,Фатьянова, Г.К.Лорана <Уф;1мский филиал ШИИ 
химических средств защиты растений, г.Уфа).
Утверждено 20 декабря 1976г.* № 1564-76.
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образовавшегося при этом амина с помощью диаэотирующего и азо со -  
четающегося реагентов.

Чувствительность метода 0 .2 - 0 .3  м г/кг, Минимально опреде
ляемое количество анилида 2-3 мкг в проба.

Степень извлечения пестицида из пробы составляет 90$ для 
томатов, 96$ для лука и 92$ для моркови.

Относительная погрешность среднего результата, найденная с 
надежностью 0 . 9 5 , .составляет для томвтов + 3 .3 4 $ , для лука 

+5 .27$ , моркови +8.99$ .

Реактивы и растворы 

Хлороформ " х .ч . " ,  фарм.
Натрий сернокислый безводный " х .ч . " ,  ГОСТ 4166-68;
Спирт этиловый, ТУ 5947-72
^-н аф тол  " ч . д . а . " , ГОСТ 5836-70
Гидрат окиси калия,импорт
Соляная кислота, ГОСТ 3118-67
Серная кислота ГОСТ 2184-67
Углерод явтыреххлористый " х . ч . " , ГОСТ 5827-68
Эфир диэтиловый (для.наркоза)
Алюминий окись для хроматографии I I  от.активности ,
ТУ 2962-54
Кальций сернокислый " ч .д .а . , " ,  ГОСТ 3210-66. Сушится при темпе
ратуре 150°С в течение 6 ч. и просеивается черев сито 100 маш 
Хранится в банке с притертой пробкой 
Натрий аавтистокислый пх .ч .и, ГОСТ 4197-66 
Кальций хлористый плавленный
Реактив $  I  (диазотирующий): к смбси 46 мл воды и 4 мд соляной 
кислоты (конц.) добавляют I  г натрия азотистскислого 
Реактив Л  2 ( азосочетающий) :  в 50 мл воды растворяют 2 .8  г 
гидрата окиси далия а  добавляют 0 .1  г оС -  нафтола 
Стандартный раствор З-хлор-4-метилпропионанилада. Растворяют 
0 *05  г анилида и 50 ыл этанола;



Натр едкий, 50#ный водный раствор 
Универсальная индикаторная бумага.

Посуда и приборы.
Гркбсп для отгонки растворителя
Аппорат для встряхивания
Центрифуга
СуЛИЛЬШШ ЮКйф
Станок для сушки пластинок
Колбы конические с пробкой емкое тик 150-200 ш
Пробирки емксстьц 5-10 мл.
Д(Лкро!шрпц еысостьа 10 шед 
Шприц медшцшекий емкостью I ми 
йшеропипетка емкостью 0,1 ею 
Воронка делительная 
Колба мерная .емкость» 50 мл 
Воронки химические 
Колdo для отсасывания 
Воронка Бюхнера
Пластинки стеклянные размером 80x120 т  
Камера для хроматографирования 
Пульверизатор
Цплкпдры мерные емкостью 5 и 50 мд
Эксикатор
Ступка фарфоровая
Вакуум-насос,

Приготовление пластинок сменкам слоем.

На тивталько. вымытые п  ввсуыегаше стеклянные пласт янки нако
сят сорбционную массу зз смеси Окиси- влшйиия, сернокислого каль
ция и воды. Для приготовления 15 аластпкок взаеЕ'АВЗйт 14' г опи
си алюминия, 2 г сернокислого кальцин и сиевнвакт их в фяргсрспой 
ступка. Затеи добавляют небольшими порциями 70 Ш . двстаилврвйав- 
ной воды и тщательно перзмешавапт до образования однородней .косен



Одну чайную ложку пасты помешают на пластинку к распределяют ее 
равномерно по поверхности, сушат на воздухе 16-18 ч . , а затеи  
активируют 2 ч при температуре 1 00-П 0°С  в  сушильном шкафу.. Плас
тинки хранят в эксикаторе над хлористым кальцием.

Ход анализа.

Экстракция пестицида из проб.
Лук.томаты. 25-30 г томатов или лука измельча.зт, помешают в 

коническую колбу с пробкой, заливают хлороформом (100 мл) и 
встряхивают в течение ч аса . Содержимое колбы переносят в центри
фужные склянки и центрифугируют в  течение 3 -5  мин. при числе 
оборотов центрифуги 3000 в  мин. При экстракции пестицида из лу-г 
ка центрифугирования обычно не требуется. Центрифугат переносят 
вделнтельную воронку и отделяют нижний хлороформный слой. Промы
вают содержимое делительной воронки хлороформом 2 р аза  по 30 мл 
и присоединяют хлороформ к основной вытяжке. С помощью вакуум- 
наоооа фильтруют хлороформный экстракт через слой безводного 
сульфата натрия (7 0 -8 0 г ) , помешанного на воронку Бюхнера. Слой 
сульфата Промывают хлороформом (2 р аза  по 30 м л )п р и с о ед и н я я  
его к  фильтрату. Переносят филттрат в  прибор для отгонки р аство
рителя и отгоняют хлороформ до объема 1-2  мл, а затем  досуха 
в  токе воздуха.

Морковь. 25-30 г моркови измельчают, помешают в  коническую, 
колбу (^пробкой, заливают-хлороформом (100 мл) и встряхивают в  
течение ч аса , отфильтровывают, пробу промывают хлороформом, при
соединяя его к фильтрату. Фильтрат сушат, пропуская через слой 
безводного дульфата натрия и испаряй» досуха. К сухому остатку 
•прибавляют 3-4 мл конц.серной кислотй и выдерживают I  ч. Добав
ляют 30 мл воды, нейтрализуют 50$£-ным водным раствором едкого 
натра до щелочной реакции (по универсальной индикаторной бум аге), 
смесь охлаждают и трижды по ТО мин, экстрагируют пестицид хлоро
формом порциями по 25 ш .  Отгоняют растворитель сначала в прибо
ре для отгонки растворителя до объема 1-2 мл, а затем ,досуха в 
токе воздуха.



Xpo t да т о графнр ова ние

Из сухих остатков проб томатов, лука или моркови после испа
рения растворителя пестицид экстрагируют этанолом (3  раза по ОЛ 
ма)* Спиртовкй экстракт с помощью михропипетки ядц медицинского 
шрицо нвносят ла пластинку с сорбентом та к .чтобы размер пятна 
был не более 10-12  да (по диаметру).. Ко-.расстоянии 2 см друг от 
друга наносят стандартный раствор 3 -хлор~4~глеттароп:юнашшщо в 
количестве 2-10  мкг и хроштогра^крумт' в системе днатиловыИ эфир: 
четырехздсристый углерод (1 :1 ). Смесь используется однократно* 
Воояе хпоштогрвфвровагш! пластинку подсушивают на воздухе 5 мин, 
затем нагревают в сушильном шкафу при температуре 160°С в течение 
часа* Пластинку охлаждают до кошатнсй теш ере туре к орошают кз 
пульверизатора сначала двдзогаруЕЫйм, а затем азссочеташшм реак
тивами. Ирм наличии в пробе З-хлоп-4 -метюлропиоданклкда появля
ется СсСРое пятно на белом фоне с 0 .48 .

Количествеинее определение проводят сравнением интенсивности 
окраски н размеров пя*ан пробы и стандарта.

Расчет результатов анелива'Производят по формуле!

где X -  содержание аншшдя в анализируемой пробе в иг/кг 
Л -  экспериментально найденное количество акшшда, ккг 
'В ** количество исследуемой пробы, г
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