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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^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, тор 
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
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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



3

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

ТОШЩШВ АРЛЛ01<СИАЛКИЛКАРШН0ВШ й 
каршшшх 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 
(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



МЕТОДЫ ОПЕВШШЯ ОСТАТОЧНЫХ КОЛИЧЕСТВ СИМ-ТРИАЗИНОВ 
(СИМАЗИНА,. АТРАЗИНАЛРОMETFvtHA, ПРОПАЗИНА,
ИГРАНА, КАРАГАРДА, СЕШША, МЕЗОРАНИЛА) В 
ЗЕРНЕ КУКУРУЗЫ, ЯБЛОКАХ, ВИНОГРАДЕ, МАНДАРИНАХ, 
КАПУСТЕ,ПОЧВЕ, ВОДЕ

В описании методов выделения препаратов из проб, очистки 
экстрактов и количественного определения использованы разработ
ки авторских коллективов:

1. Определение остаточных количеств триазиновых гербицидов 
/симазияа, атразина,проаазина.лрометрина и приматола-М/ в зер
не кукурузы и воде методом ГКХ -Л.И, Лещинская,К.Ф. Новикова, 
ЛГ.И. Хлюпина/ ВНИИ химических средств защиты растений.Москва/;

2. Газохроматографический метод определения карагарда в поч
ве, винограде, виноградном соке -  Л.Д. Микадзе, В.И. Кофанов (Гру
зинский НИИ- защиты растений,Тбилиси);

Хроматографические методы определения семерона, мезораяила, 
карагарда в воде, яблоках, калуоте -М.С. Петросян, С.Г. Гевор
кян, Д.Е. Гиренко,Мовсетян Н.А. (ВНИИ гигиены и токсикологии пес
тицидов,. полимерных и пластичеоких масс, г. Киев);

4. Определение симазииа, атразина, прометрияа и играна в 
эфирных маслах и маслосодержащем сырье методом газовой хро
матографии -  Якубович А.Д., Баранов Ю.С., Клисенко М.А.
(ВНИИ эфиромасличных культур, Симферополь);

5. Определение карагарда в воде, почве и фруктах (яблоки) 
методом ТСХ -  М.С. Петросян.Ж.С. Степанян , А.В- Василенко,
Ж. А. Арутюнян (Армянский филиал ВНИИГИПТОКС,Ереван);

6. Определение карагарда в почье и мандаринах методом хро
матографии в тонком слое, автор Л* Микадзе (Грузинокий ин
ститут- защиты растений).

В дальнейшем яри описании методики даны ссылки на вышепе
речисленные методики*

Характеристика препаратов
2~хлср~4,Б-бис /этиламшо/симм-триазий/приматол-с,газатрз, 

Г-27692збладенс,ввдекс„цитразин,оимазинЛ Белое кристалличес
кое вещество, без запаха* температура плавления 225~227аС.

80,



Плохо растворяется в воде и органическая растворятелях. 
Малолетуч: давление паров -  6.1 х 10"^ мм рт.ст. Сямазкн ус
тойчив з с ухой состоянии при комнатной температуре в присут
ствии воды, в слабокислой иля слабоосновной средах. При повы
шенных температурах в кислых и щелочных средах подвергается 
гидролизу. Применяется в качестве гербицида с содержанием 
д,в. 50# .

2-хлор~4-этялашно-6-кзопрошшашно--са1'Ж“Триаз:ш/атра~ 
зин, пряматол-А, гезаприм, аатрекс, Г-30027 /. Бесцветный 
кристаллический порошок, не имеющий запаха, температура плав
ления 173 -  Г75°С.

Атразял плохо растворим в воде и слабо в органических 
растворителях. Малолетуч; давление паров 3 ,0  х 10 т  рт.ст,
В сухом виде, в водной суспензии при нейтральной, слабокяс- 
лой или щелочной реакции при комнатной температуре атразин 
стабилен. При более высоких температурах в присутствии воды 
при кислой или щелочной реакции подвергается гидролизу; 
при облучении ультрафиолетовым и солнечным светом разлагает
ся. Применяется в качестве гербицида с содержанием д„в.50#.

2-метилмеркалто -  4*6 био -  /изоярошш-шно /  -са»-*ри- 
азин /■ дроматран, гезапакс, капарол, Г-34161 / ,  белое крис
таллическое вещество без цвета и запаха, тешература плавле
ния 118 -  120°.
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Б воде растворим лучив, чем хлортриазияы. И большнстве 
органически:; растворителей растворам хорошо. Давление паров: 
10x10“° мм р т.ст . Е сухом состоянии, в заде суспензий водных, 
в нейтральной слабокхслой или щелочкой среде, лри комнатной 
температуре ироыетрпн устойчив. При повышению; температурах 
гидролизуется водой в кислой или щелочной среде. Применяет- 
ся в качестве гербицида с содержанием д .в . 50J5.

2-ме тилме рк а г; то- 't -  э тиламино-б-тре т-бу тнламияо-симм-три- 
азш /игран, тсрбутрпя, пребан, ГС-14260 /  белое кристалличе
ское вещество без запаха, температура плавления 104 -  Ю5°С.

5сЯз

Б воде растворим, как я дрометрян. Хорошо растворим в 
большинстве органических растворителей, з С ухом состоянии 
стабилен. При лоьышенднх температурах и щелочной иля кислой 
среде гидролизуется зодой. Применяется з качестве.гербицида 
с содержанием д .в . 5 0 /.

2-хлор-4,6 бяс/азопрошиашно /-сиш -триазян/ просазон, 
гезамял, приматол-П мидоград, г-30028 /

се.

Kj
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Раотзорпыость в воде 8 ,6  мг/д. Плохо расхворал в большин
стве органических растворителей.



2-ме ташеркая тс-4 метшамино-б изодролилакино-смш- 
триазкв / оемерон,

$,<!%

W
Ц А к н с 3^ ;

десметрин, Т-34360 /. Хорошо растворим в органических раство
рителях. Растворимость в воде 380 мг/л,

2-азздо-4 изопропилауашо~6-метилтаоо(ал1л-триазш1 / мезо- 
раяил, азаяротрйн, брасорак Д

SCHjI
L  пКг /V

Хорошо растворим в органических растворителях.. Растворимость 
в воде 75 ыг/л.

2-хлор-4-зтияамино~б трет-бутиламино-сшйм-триазин/хлор- 
карагард! дриматол М, ГС-13529 /.

аI

О  г ^Сз.Нг КН '  N WHС (<% ;3

2-метокси-4 этиламино-6 трет-бу тилашно-оимы-триазин 
/ ыетокси-карагард» ГС-14259 /

С.Н30

К



Карагард, технический препарат, представляет собой 
свесь 25J? хлор-карагерда и 25% метокси-карагард'а. Хорошо раст
ворам з большинство органических растворителей.

Реактивы и растворы

1. Стандартные растворы симм-триазиаов в гексане^’ 3 ; гексан- 
этаноле / . I : ! / 4 ; ацетоне* с концентрацией 100 мкг/мл»
10 мкг/мл; I мкг/мл.

2 . н-гексал, х .ч . перегнанный3 -®.
3 . Хлороформ мед.3 -®
4 . Ацетон 1,4
5 . Бензол, х .ч .*
6 . Этилацетат, х .ч .*
7 . Дизтиловкй эфир4 -  для наркоза
8 . Ацетонитрил®, х .ч .
9. Спирт этиловый, ректификат*’4
10. Хлористый натрий, насыщенный раствор4
11. Сульфит натрия, безводный*-5
12. Соляная кислота 0 , 5 ^ * ; ^ , I к 2 ,3 ,5 . 1К 4
1 3 . сЕдккй натр 0,5 I к4
14. Уголь активированный марка "ЕАУ"3
15. Окись алюминия П ст.активности3

Приготовление колонки для очистки экстракта -  в узкую 
часть колонка помещают тампон из обезжиренной ваты а на
полняют окисью алюминия /  на 7 см /  и активированным уг
лем марки "БАУ /  на 4 см / .

16. Окись алюминия, нейтральная, П ст.активности по Брокману*
17. Азот особой чистоты-1-4
18* 5% метилоилдконового каучука s Е-30, нанесенного на хрома

тон H-AVf /  0,16 -  0,20 мм/®’4
19. БЯ -versamid 900, нанесенного на хроматон n-aw /  0,16 -  
0,20 км / 3
20. 5% ХЕ-60, нанесенного на хроматон н-AW /  0,16 -  0 ,20  мы/3 
21* 2,5# карбозакс 20 м и 2,5# епьезона ^ , нанесенного на

хроматон К-aw , промытого кислотой и силаяизировакного 
Ш С /  0,16 - .0 ,2 0  мм / *

22. Силикагель КСК3 , 100 меи -  14 г силикагеля, I г
CaSa4 .?H2o и 40 мл дистиллированной воды тщательно пе-



реиепшвают. Массу наносят равномерно на 6-7 пластинок 
9 х 12 см.

23. Проявляющие реактивы: I/ Смесь равных объемов 0 ,4* аце
тонового раствора бромфеколового синего л 2% водного 
раствора азотнокислого серебра; 2/ 4# водный раствор ли
монной кислоты ^.

24. Проявляющие реактивы: получение хлора -• смешивают равные 
объемы 3% кмиОд. а 12% HCI в СС14 , фильтруют через бумаж
ный фильтр, хранят а холодильнике. 0,2 г о-толядина раст
воряют в 2 ш  уксусной кислоты; 0,8 г KI растворяют в 2 мл 
дистиллированной воды, смешивают растворы и доводят во
дой до 200 мл3

25. Пластинки "Silufol" для хроматографии**.

Приборы и посуда

I .  Газовый хроматограф о терлояоннкм детектором / Двет-5, 
Цзет-106, газохром и другие модели / *”4 
Гомогенизатор пли кофемолка 
Ротационный испаритель

16 х 2

2.
3.
4 .
5 .
6.
7.
8.
9.
10. 
I I .

Колонки хроматографические: 
Микроааряц ffi-10*'*'1 
Бстряхиватель универсальный АВУ-1 
Колбы конические 
Воронки делительные 
Колбы грушевидные Щ 14,5; 19; 29 
Баня водяная 
Палетки на I  и 5 мл

с«*; 25 х 2 ом*

12. Пробила; с притертыми пробками
13. Камера для хроматографирования
14. Стеклянные пластинки 9 х 12 см.

ВЫДЕЛЕНИЕ СКМАЗЙЕА, ПРОПАЗЖА, АТРАЗИНА, ПРОМЕТЕША, 
ИГРАНА В ОБЪЕКТАХ ВНЕШНЕЙ СРЗДЬ!

Зода^. I- л анализируемой воды помещают в делительную, 
воронку еккостью 1,5 л, .пипеткой добавляют в воду I  мл этило
вого спирта а экстрагируют гербициды 50 мл бензола четыре-

з г



раза. Перед каждой экотракцией добавляют в воду по I мл эти
лового спирта. Объединенные экстракты сушат безводным суль
фатом натрия / 10 г /. Экстракт фильтруют небольшими пор
циями в грушевидную колбу емкостью 30 мд. Каждую порцию 
фильтрата упаривают с помощью ротационного испарителя до 
объема 1-2 ил, последнюю порцию упаривают досуха.

Зерно кукурузы. Навеску*измельченной о помощью кофей
ной мельницы кукурузы / 25 г /, помещают в круглодонную кол
бу емкостью 250 мл» заливают 50 мл этилацетата и экстрагиру
ют гербициды в течение 30 мил на механическом встряхивателе. 
Экстракт фильтруют в круглодонную колбу на 250 ил. Экстрак
цию повторяют еще дга раза этим же количеством растворителя. 
Объединенный экстракт упаривают до объема £-2 мл при помощи 
ротационного вакуумного.испарителя, Остаток количественно 
яри помощи ацетона переносят в пробирку. Ацетон упаривают до 
объема. 2 мл и переносят количественно на хроматографическую 
колонку, заполненную окисью алюминия, с высотой слоя 15 см. 
Геобициды элюируют со слоя сорбента 100 мл этилацетата со 
скоростью 60 кап,Диш. Элюат собирают в круглодонную колбу. 
Растворитель упаривают с помощью ротационного вакуумного ис
парителя до объема 1-2 мл, затем количественно с помощью аце
тона переносят остаток в пробирку. Ацетон из пробирки упари
вают на горячей водяной бане. Следы растворителя отдувают 
слабым током воздуха. К сухому остатку добавляют пипеткой;
2 мл\ацетона. Пробирку закрывают притертой пробкой, тщатель
но обмывают стенки растворителем и вводят в хроматограф 2 мкл 
полученного раствора,

а/ Эфирные масла. Црометран, игран Навеску эфирного 
масла 10 мл растворяют в 50 мд этанола. Колбу закрывают проб, 
кой» встряхивают, оставляют на 30, мин, Затем добавляют £0 мл 
I N соляной кислоук» 15 мд насыщенного раствора хлористого 
натрия, 50 мл дистиллированной воды» Вась раствор количествен
но перенооят в делительную воронку емкостью 1000 мл. Раствор 
на воронке промывают 13 х 30-мл гексан: эфир / 7sX /, Промы
тый нижний водный слой подщелачивают 10 мл 1_и едкого нат
ра до pH 7-8 а экстрагируют оимм-триазины хлороформом
3 х 50;ад. Экстракты объединяют, высушивают над безводным 
сульфатом натрия и упаривают досуха иа ротационном шпарите-



ле при температуре бани не выше 50°С, Колбу смывают 1 мл -ме
си гексан: этанол /  Х;1 /  к аликвоту вводят в хроматограф.

Симазин, атразин. Навеску эфирного масла 10 мл растворя
ют в 50 мл ацетокитралс. Колбу закрывают пробкой» встряхива
ют л оставляют яс 30 минут. Затем в колбу добавляют 1C мд 
I и соляной кислоты. Смесь перекосят з делительную воронку 
емкостью I л и проминают 3x30 мл смесью гексан:, эфир /  7 :1  Л  
отделяя каждый раз верхний слой. Промытый шпыняй слой подще
лачивают 10 мл I и едкого натра до pH 7 -3  и прибавляют 13 г/л 
насыщенного раствора хлористого натрия п 50 мд дистиллирован
ной воды и экстрагируют 3x50 мл хлороформа. Экстракты объеди
няют, зысумзают над безводным сульфатом натрия л упаривают 
досуха на ротационном испарителе при температуре баял 50°С. 
Колбу смывают I  мл смеси гексан: этанол /  1 :1  /  и аликвоту 
вводят в хроматограф.

б /  *Масдосодеря&щое сырье /  растения, пае ты, семена / .  
Измельченную навеску 50 г гомогенизируют с 150 мд ацетона к 
оставляют на I  ч ас. Затем, содержимое колбы фильтруют через 
фильтр с синей полосой. Фильтрат упаривают на ротационном 
испарителе до 15-20 мл, охлаждают, прибавляют 50 мл 0 ,1  Н 
соляной кислоты я оставляют на 1 - 1 ,5  ч аса . Затем содержимое 
колбы фильтруют. В. фильтрат добавляют 5 мл I н едкого натра 
к переносят нг делительную ворошеу ка 1000 мл. Кз полученно
го раствора экстрагируют сшш-триазяя 3x50 мл хлороформом. 
Экстракты обьед;^лют, зысуаиваю? над безводным сульфатом натрия 
и упаривают до одной каял;! на ротационном испарителе при тем
пературе баня 50°С. Колбу смывают I  ил смесл гексан: эфир 
/  1 :1  /  ж аликвоту вводят на хроматограф.

■ЩхШЛШ ОЗЕРОВА i МЕЗОРАНКЛА, КАРАГАРДА 38 ОБЪЕКТОВ
BHHiiHEK СРЕДЫ

О Q
Почва"’ .  100 г аоздушяо-сухой дочь к растирают в ступке, 

просеивают через почвенное.сато, закивают з  конической колбе 
хлороформом до покрытия пробы и оставляют на ночь. Отфильтро
ванный экстракт хрома тографяруют через колонку с окисью алю- 
ииадя а активированным углем марка "5АУЯ, а затем сушат без.~

п



водным сернокислым натрием. Очищенную таким образом пробу 
упаривают досуха в концентраторе, смывают со стенок I мл 
гексана и вводят в хроматограф аликвотную часть гексанового 
экстракта.

Растительная проба / яблоки*■ виноград, капуста 
25 г измельченной пробы заливают гексаном пли петролейнш 
эфиром до покрытия пробы. Встряхивают 30 мяк. Препарат экст
рагируют триоды по 50 мл органического растворителя. Раствор 
фильтруют через слой б/в сульфата натрия и упаривают досуха 
при температуре баки не выше 60°.

К сухому остатку прибавляют 2-3 мл 0,5- Н соляной кисло
ты, тщательно снимал остаток со стенок колбы, сливают раствор 
через слой ваты в делительную воронку. Колбу еще трижды ополас
кивают до I ил соляной кислоты а сливают в ту же воронку. В 
делительную ворошку приливают 5 мл 0*5 н раствора едкого нат
ра, а затем по каплям доводят раствор до нейтральной реакции 
/ по индикаторной бумаге Д  Из нейтрального водного раствора 
препарат экстрагируют триады по 10-15 мл хлороформа, предва
рительно насыщенного водой. Отделяют органический слой, сушат 
б/в сульфатом натрия и упаривают досуха.

Виноградный-сок**, мандарины6 25 г пробы „заливают 25 мл 
хлороформа, встряхивают в делительной воронке я оставляют на 
ночь. Затем отделяют хлороформеяяый слой, пропускают его че
рез колонку с окисью алюминия и активированным углем, затем 
сушат безводным сульфатом натрия. Очищенную пробу упаривают 
досуха, смывают со стенок I  мл гексана и аликвотную часть 
хрома тографируют.

ВДШМЖАЩЯ В КОЛИЧЕСТВЕННАЯ ОЦЕНКА СОДЕРЖАНИЯ
а м и н а з и н о в  с  помощ ью  г а з о в о й - х р о м а т о г р а ф и и

Условия хро Набивка колонки
матографиро
вания 2,55? карбо- 

вакс 20 и + 
2*5$. аииезоя

L1

3% Versamid.5% ХЕ-602 Ъ% SE-3G3'4 
9003

____ - 2 .......... 2 ......... 3 4 5
ЬДешаратхр-



3 4 5
ный режим:

б*

испаритель
термостат

225 220 220 230

колонок 
, Размеры 

колонки

225 185 200 190

см
Расход га
зов, мл/мин:

170x0,35 100x0,3 200x0,3 100x0,3

азот 50 22 20 25
водород 15 16 15 18
воздух 

.. Скорость 
протяжки 
ленты диа
граммы ,

нн СП о 400 400 400

мм/мин - 
Рабочая

6 6 - 3,5 4

шкала 

, Линейный

2,5*1(ГП И 0 " 10 50-I0"12 
100*10~12 
200* Ю“12

100* Ю”12

диапазон де■ 1-80 для 1-100 для 1-5000 для 2-500 для
тектирова атразина; хлоркара- хлоркара- прометрина
ния, нг 

, Вводимый

1-60 для гарда 
прометри- 1-80 для 
на мезорани- 

ла

гавда и играна; 
1-300 для 
сшлазина и 
атразина

объем» мкл
, Минимально 

детектируе
мое количе

3-5 3-5 3-5 2

игран-2 
проме трин-; 
симазин-1ство, нг I 5 0,5-1 мезоранил-
карагарц- 3 

Л9



I 2 3 4 5

9* Время удер
живания*, 

мин:
пропезкн 6 * 5 0 ’ • 4*20 - —

а трпзин 8 ’ 1 0 “ 5*10" 8 '4 5 "
промзтркн ю 'о э " 6 ‘ 00" 16' 30*
симазин 1 0 '5 8 " 6 ’ 10“ - 8 '4 5 "
игран - - 18 '1 5 "

хлоркара-
гард 7 23 4 40 7 00* I  48

метаксика-
рагард 3 '5 0 9 '0 0 “ ««*

семе-рон “ б '50" - 2 ' 00*'
мезоранил — 9 '2 6 “ — г 'зб "

Перед хроматографированием в ударенный экстракт добав
ляют точно измеренное количество гексана* после чего аликво
ту вводят в хроматограф.

Количественное определение проводят методом сравнения 
высоты пика исследуемого вещества в пробэ и известного коли
чества стандарта

С'Н~ ■
X * — - — — • где H’V *а

X -  количество препарата в мг/кг
С -  количество препарата в стандартном растворе* введенного 

в хроматограф» яг
Н -  высота пика стандартного раствора препарата в ш
В2~ высота пика препарата в пробе» та
тгм~ хшъ актируемый объем? шел
v rr  объем анализируемой пробы, мл
я -  навеска» г*

апJ V'
кооф

Другим вариантом является использование 
фмциентоз для препарата, для этого вводят

калибровочных 
в хроматограф



от 2 до 10 шел стандартных растворов. Расчет калибровочных 
коэффициентов производят по формуле:

к 2< c*v„
Jig
C'V̂ c*v

. где

n -  число вводимых проб стандартных растворов.;
Н1 г. п “ БЫСОти пиков вешеотва, мм;
0 -  концентрация стандартных растворов, мкг/мл; 
vi ,2 . . .n  “ ойъем вводимого стандартного раствора, мкл.

Для определения препаратов методом абсолютной калибров
ки используют формулу

н * w
X - -------------

К • V • А
I где

X -  количество препарата в объекте, мг/кг;
Н -  высота пика, мм;
W- объем анализируемой пробы, мл;
К -  калибровочный коэффициент, мм/нг;
7 -  объем, вводимой аликвоты в хроматограф,мкл;
А -  навеска, г .

Воспроизводимость метода при доверительной вероятности 
» 0,95
для играна в масле лаванды ??£ 6,455, в сырье лаванды -

7?,6$;
для прометрина в масле лаванды -  70 •$_ 3,1$, в раститель

ном сырье лаванды 74,4$;
для атразина в масле кориандра -  85± 9,555 в растительном 

сырье кориандра -  75,3$;
для симазина в масле лаванды 85 j. 9,5$, в растительном

сырье лаванды -  75,8$;
- пределы обнаружения -в мг/кг:

игран в зфиряом масле -  0,2, в эфирномасличном сырье -
0,04;

црометрин в зфарном масле -  0,2, в эфирномасличном оырье 
-  0,04;;



сямазин в эфирюм масло -  0 ,1  * в эфярпомас'лАчиом сырье -
0,02;

атравин в эфирном масле -  0 ,1 , б эфирномасличном сырье -
0,02;

При определении гербицидов в воде и хукуpi1 зе предел об
наружения составляет 0,001 м*/л и 0,04 мг/кг соответственно,. 
Аналитическая открываемость в кукурузе: л репа вина 80 ,0  -  
100$, атразина 80,4  -  100,0$, елмазкна 74 ,3  -  100,0$, прпма- 
тола -  М 80,5  -  99 ,0 , промо трина 75 -  100,0;?; в воде: дропази- 
на 80,7  -  92 ,0$ , атразина 84,5  -  8*3,5#* сямазина 81,8 -  89,5%, 
примэтола-М 00 ,8  -  92 ,8$ , прометрина 78,5  -  85,4$*

Пределы обнаружения карагарда в  почве 0,01 мг/кг; семе- 
рона, мпзоралкла, карагарда в зеленой массе, виноградном со
ке 0 ,05 мг/кг.

Аналитическая открываемость составляет 90 £  5$ при дове
рительной вероятности -0 ,9 5 ,

КДЕНТКФИКАЩЯ И КОЛИЧЕСТВЕННОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ СВДЗР0НА, 
МЕЗОГАНШЕА И КАРАГАРДА МЕ1СЩ0М ТГГ: 3 ,5

Подготовленные и упаренные досуха экстракты проб наносят 
на пластинку " S llu io l"  или К СП, Рядом микродипеткой наносят 
стандартный раствор препарата. Пластинку помещают в хромато
графическую камеру, в которую налит подвижный растворитель -  
смесь н-гексаиа и ацетона в соотношении 10:3* Края пластинки 
погружают в растворитель не более чем 0 ,5  см* После, того, как 
фронт растворителя поднимется на 10 см, пластинку вынимают 
из камеры и остягляют на воздухе до полного испарения раство
рителя .

На пластинках "SA iufol" обнаружение производят раствором 
бромфенолевого синего и азотнокислого серебра, высуживают* 
После чего опрыскивают хроматограмму вторым проявителем.- 4$ 
водным раствором лимонной кислоты* При наличии препаратов на 
пластинке проявляются сике.е пятна; пластинки с силикагелем 

КСК после I* а меры с подвижным растворителем высушивают пои 
комичной тем п врагу ре, а з=,тек помешают в эксикатор, содержз- 
•кхй равные объемы 3$ раствора кйгЮ̂, я 12$ раствора НС1 а СС1̂



Через 3 -6  уин. пластинку пынамс' 
комнатной температуре. Затем пл

ют ;; высушивают 10 мни. при 
астишсу опрыскивают раство

ром о~толидина. Трназкну проявляются на хроматограмме в ви
де ЯрКО-СШШХ пятой.

Величины Af три а энн ов в яюдвагкном раствори то л о 
гексан -  анетон / 1 0 : 3  /

Препарата ПЛоС'ТПИКИ  ̂
B i i u f c i

Силикагель КСК

Хл орк ара гард 

Me токсикарага рд 

Семерок 

Мезоранил

0*23 + 0 ,0 5  0 ,5 2  t  0 ,0 5

0 ,5 9  £  0 ,0 5  0 ,37  t  0 ,04

0 ,4 5  t  0 ,0 4  

0*70 t  0 ,0 2

Количественное определение проводят путем сравнения 
площади и интенсивности окраски пятен проб и стандартов.

Расчет резз7лътатоЕ анализа прюзодят по <ро омулем*
< а Sp

X = -si- иля X ----------- =-
В

где X -  содержание препарата в пробе в мг/кг или мг/л;
А -  количество препарата, найденное путем визуального 

сравнения размера и интенсивности пятен пробы и 
стандартных растворов б ш г ;

В -  вес пли объем исследуемой про̂ -ы в г  turn ил\ 
а -  содержание препарата в стандартном растворе в.мкг;  
s ^ -  пятна стандартных растворов в мм ;̂
S2 ~ площадь пятна пробы в ммй.

Пределы обнаружения бромфенолсвш синим -  I мкг, о-тешь 
дкнем -  0 ,5  ккг в знвлизируемом объекте. Аналитическая откры
ваемое ?ь 32 + 4 &%*

93
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