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ХЛОРОРГАЙИЧЕШ 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 ^ с ф м ш ш  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
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Г Г Р О Н Ж О Ж У З  С И М -ТР 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



ХРШАТОГРА^йСКИЙ МЕТОД GnPEjKnEHBfl /COPAJIA 
В ВОД] И КЮСУБСТРАТ'УХ*

К О Р А Л /0,0-Диэтил-О- /3-хлор-4-метш1кумарь*шил-
-7 /-тлофосфат /

Синонимы:Байер 21/1 09,азунтол, к утр о с ,реэитокс, 
мускатокс

В чистом виде представляет собой твердые кристаллы с 
температурой плавления 90-92°С. Хорошо растворим в арома
тических углеводородах, cmiprax,кетонах,хлора]юрмё,ацето - 
нитриле,В воде при комнатной температуре /20°/ растворяет
ся до 200 мг/л к орала, при кипячении растворимость его по
вышается до 450 мг/л .Выпускается в виде сыачиваюидася по- 
рошков и концентрата эмульсии.

Принцип метода

Метод основан на извлечении корала из пробы органи - 
ческш растворителем,очистки экстракта ацетонитрилом й 
последующем хромат ографическим определением в тонком слое 
силикагеля,Обнаружение препарата производится по реакции 
азосочетания с ^вотированным п-1штрбанплинсм.

Предел обнаружения составляет 0,8 мкг в пробе,

* Методические рекомендации разработаны 0.С.КУхтиной, 
Всес оюеный паучнс-кссле п.ователье кий институт гипесин и 
токсикологии пестипи^. и,полшлергшх м итасшческих масс, 
йкев^гворзцгся 20 до?сг ]ря/^1357-7Б,

5Ч>



Реактивы и раствори

1. Силикагель марки КСК е размером частиц»проходащих че
рез сито 100 ыеш.

2♦ CuSÔ  • 2 rî O просушивают в сушильном шкафу при 150 
- 1бО°С б течение б часов или медицинский гипс,высушенный в 
течение 3-4 часов при 1(ХМ10°С.

3. Хлороформ
4. Ацетонитрил
5г 1,0-Л' раствор едкого калия в смеси метилового и бути

лового спиртов 1:1
6. 1 % раствор п-нитроаштша в 0,1 Л соляной кислоте
7. 4 % ьода^ раствор азотнокислого натрия

Перед самым опрыскиванием пластинок растворы б и 7 сме
шиваются в соотношении 1:10.

Посуда и оборудование

I .  1Солбы конические на 100 и 700 ьш„
2* Колба черная на 100 мл
3. Воронки делительные на 50» 100 и 250 мл.
4* Ступки и чашки фарфоровые.
5. Колбы грушевидные на 100 мл на шлифах
6. Прибор для отгонки растворителя /ротационный испари ** 

т ель/
7. Пульверизатор стеклянный для опрыскивания пластинок
8. Камера для хромат о графиро Беи шя
9. Цилиндры мерные на 10,50,100 и 200 мл

10. Микропипетки на 0,1 мл
I I .  Шприц медицинский на 1 мл
12. Шкаф сушильный

Приготовление пластинок

Пластинки размером 9 х 12 ем или 18 х 24 см моют* раство
ром хромовой смеси,промывают проточной водой,затем дистид - 
льфованной водой и су пат.

Взвешивают 14 г силикагеля и 1,5 г медицинского гипса или 
сернокислого кальция«Растирают навески в фарфоровой ступке,



переносят смесь в явфокогорлую кслоу на 100 мл и небольши
ми порциями вносят 40 мл дастшхлироважой вода.Колбу встря
хивают до первых признаков загустевания массы.

На пластинку 9 х 12 наносят одну чайзтуто ложку массы, 
на пластинку 18 х 24 -  две чайные ложки массы.Суюат при ком
натной температуре не менее 12 часов.Хранят в эксикаторе 
над безводным Са(ч'^

Определение хорала в воде

Экстракция. Экстрагируют к орал из 200 мл вода хлорофор
мом трижды,беря 50,40 и 30 мл растворителя и встряхивают по 
15 мин. на механическом встряхивателе.Воцу отделяют от хло
роформного экстракта.Экстракты, объединяют,перенося в коки - 
ческую колбу и сушат в течение 20-30 минут безводным серно - 
кислым натрием.Количество экстракта замеряют и дая опре.це - 
ления берут либо весь экстракт,либо часть его,содержащую не 
менее-- 0,2 мкг корала.

Экстракт испаряют на водяной бане с температурой 50- 
-  55°С и слабым разрежением воздуха.,либо прямо под вытяжным 
птафом при комнатной температуре,оставляя для нанесения на 
пластинку 0,2-0,3 мл.

Хроматографирование

Экстракт при помощи микропипетки наносят на пластинку. 
Расстояние точек нанесения от нижнего и бокового края плас
тин составляет не менее 15 мм,расстояние между точками, нане
сения -  20 мм.

Стандартные растворы наносятся микропинеткой справа и 
слева от нанесенной пробы так,чтобы один стандарт еодер -
жал концентрацию корала более,а. другой менее предполагаемого 
б пробе количества.

Пластинку с нанесенными пробами и стандартами опускают 
в камеру насыщенную парами смеси подвижного растворителя, 
состоящего из циклогексана, хлороформа,ацетона в соотношении 
0,5; 8 , 5:1. При подъеме, фронта подвижного растворителя на 
10 см пластинку вьсшмают из камеры, и оставляют в вытяжном 
ййсафу пока не испарится ■ *створитель.Затем пластику • опрыс -



кивают 1 ,Cbrf спиртовым раствором Ш и после испарения смеси 
спиртов пластику [{смешают в сушильный шкаф при температуре 
1бО°С га 5-8 ж  „Затем ее опрыскивают смесью проявляющих ре
активов, в результате чего появляются розовы-пятна при ма -  
лой концентрации пестицида.При еодерз-янни корала б пробе 
свыше 8-10 мкг -  сятли красного цвета.Количественная оценка' 
производится тл;яу-и;ьно путем сравнения со стандартами, Вели
чина Я/ корала' О,-VO,62.Чувствительность реакции яри нанесе
нии на пластинку корала /стандарта/ -  0,2 мкг.

Определение корала в биологических тканях 
Экстракция. a/i^ipcbriB ткань,мозг; навеску / 1 г / зали

вают 10 мл и-гексана и растирают в фарфоровой ступке с 2 г 
безводного сернокислого натрия в течение 5 мят.Экстракт сли
вают в пробирку дня отсасывания через поренку с фильтром,ос
таток вторично растирают с 5 ьд н-гексана и получиЫц/юся ка
шицу переносят в воронку с фильтром, расчтолодашсую над пробир 
кой для отсасывания .жидкость отсасывается, а остатки ткани про- 
шваются 1 мл и-гексана .Экстракт переносят в делительную во -  
ропку на 50 мл и триады экстрагируют ацетонитрилом по 5 мин. 
с 6 мл ацетонитрила*

Объединенные ацетонитрильные экстракты переносят в дели
тельные воронки на 100 мл, в вторые предларктельно внесено 
по 50 мл, вода. Зхстрапфуют триада гексаном /30,30 и 20 мд/. 
Объединенные гексановые экстракты с^шат над 1 г  безводного 
сернокислого натрия.Замеряют количество получешюго экстрак
та. Для работы испаряют весь экстракт шш часть его,Дальней -  
ший ход . исследования соответствует определению корала в -во
де.

б/ Скелетные мы!ид*,ми;ацд сердаа,почеиь,псчки,-;егкие,селе- 
зешеа, стенки топкого и толстого кишечника,лелудка: 

павеску /I г / тщательно измельчают,растирают с Сернокислым 
натрием в фарфоровой ступке.Заливают 5 '-л ацедсна у еще рас
тирают 3 мин. Экстракт сливают в про бирюку суш отсасывания 
через воронку с фильтром.Остатки ткани вторшою растирают с 
5 мл аце т он а , с..; .; г-* пт экс тра кт в пр о бирку для отс асы ваиия. Ана
логичную операцию гфои вводя х дваадьг,беря по 5 да бензола, 
Остнвг!?/:ося в с ту i т е  кашичу переносят на фильтр воронки, рас по-

* з



л о ж е ч н о й  н а д  п р о б и р к о й  для о т е а е ы т н и я  и  п р о ж и в а ю т  5 м л  ацо 

т о н а . О о ъ е д - Ш с н и ы й  а ц е  ю н  о - бь 11 з о л ь н и й  у к с т р а к т  су-кат н а д  

б е з в о д а а д  с е р н о к и о л ш  н л т р к ш  и н а м е р я ю т  е г о  количество', 

Д а л ь н е й ш и й  х о д  и с с л е д о в а н и я  с о о т в е т с т в у е т  о п р е д е л е н и ю  к о р а 

л а  в  в о д е .

б /  Щ и т с в в д - т я  мелеаа^пад^.оче^цн-ьчмгор'Гатпл в з в е ш и в а ю т ,

р а с т и р а ю т  с безвод н ы . *  с е р н о к и с л о м  н а т р и е м , п е р е н о с я т  в  к о л  - 

б о ч к и  н а  25 ы д  и  з а л и в а ю т  5 м л  а ц е т о н а .  Т ^ д а  >ле д о б а в л я ю т

ч е р е з  5 м и н .  5 м л  б е н з о л а .  5 м д  в к с т р а к т а  у ч а р п ь а к л *  д о  0,2 
-0,3 Ш 1, Э т о  к о л и ч е с т в о  э к с т р а к т а  н а н о с я т  н а  п л а с т и н к у ,В 

д а л ь н е й ш е м  х о д  а н а л и з а  с о о т в е т с т в у е т  х о д ,  а н а л я с ц  п о ' о н р е  •* 

д е л е н и ю  « о р а л а  в  в о д е .
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