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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

Ф О С Ю Ш Р Г А Н Ш П К Ш Е  ПЕСТИЦИДЫ

б щ е д а д е н и е  фталофоса, его метаболитов и  промежу

точных продуктов синтеза (фтал амида, океаметшг- 

ф т & л а ш д а  и хдорме у и ^ т ы ш ш д а ) б  б и о л о г и ч е с к и  

субстратах.
Авторы: М.А.Кзшсевко, й.«.Письменная

Хроматох'рафй'ЧескЕй метод определения фт алофоса ж 

фоэамот в воде к рыбе и фозаяона в растительном 

т т е р и а д е  в мясе.

Авторы: 1 \ А . Т р щ щ г н а ,  А.Ф.йспшхов

Г а з о - х р о ш т о г р а ф и ч е с х и й  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 хр о м а т о 

графии в тонком слое.

Авторы: Г.А.Талщ*о», В.В.Лещев, 11. й. Ряжено в

Определение А в а л о н а  в  биологических субстратах 

с к о ш щ ь ш  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, т о р 
тах л вочзс.
Автора: Копытова Ф.Й., П е т р о м  T.U.

п ге к & го д н ь ж  мочкгшкы

Газохрсмат р т ^ ф и ч е с к й  метод определения л ш у р о т а  
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 маел и п к о г о .
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,

ПРОЧ ИЕ Ш З С Т Щ Щ У

Определение родадзстогэ ватрля в зерне жшкиа, 
в воде, де^отшанто, бкодогкчееком материале 
( т ш х и , паренхиматозные органа, г о л о в н о й  м о з г , 

к р о в ь К

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 тт 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 Л е ш к и н



ОПРЕДЕЛЕНИЕ ХЛОРОФОСА й ФОСФАШЩА В ПЛОДАХ 
ЕШСВИНКА МЕТОДОМ ТОНКОСЛОЙНОЙ ХРОМАТОГРАФА.

К р а т к а я  х а р а к т е р и с т и к а  п р е п а р а т о в

Хлорофои ( трихлорфон,дипюреко, нзгуион,дилокс,тугои,Байер 
' ‘Л -13/59)

СНч0.
5 ;р  -СН-ССС,  Мол.вес 257.45

с н з 0 '  Ь а  3

0 ,0 ~ Д 1ш е т и л  - ( I - о к о н - 2 ,2,2 - т р ^ : л с р э т ш ; ) ф о с ф о н а т  (хлорофос) - 

б е л ы й  к р и с т а л л и ч е с к и й  порошок; р а с т в о р и м о с т ь  ( б  г  на 100 г).: 

в водо 1 2 , 3 f бе нз ол е 15,2, х л о р о ф о р м е  75. Т р у д н о  ра ст в о р и м  в па

рафин о ш х  у г л е в о д о р о д а х .  Т.пл. 7 3 - 7 Ф°С , д а в л ен ие паров хл ор офоса 

при 2 0 °С с о ст ав ля ет 7 , 8 Л 0 ~ ^ м м  рт.ст., л е т у ч е с т ь  при 20°С 0,11 

u r / ь А  Х л о р о ф о с  у с т о й ч и в  в к и с л о й  среде и би с т р о  гидролизуется; 

в щелочной.

Ф о с ф а м з д  ( д и м е т оа т, ро го р,Б п- 58 ,

с н , о  ч3 ч р
с н 3о ^

и .
О ’и

C H 0c-wa-CH,

ф о о т мо н Ш ,  рокспон,перфектной)

Мо л . в е с  2 2 9 , 2

0 , 0  - Д и м е т и л -  S - (N - цетилкарбамоилыеач 1л)дитпофосд;ат (фосфа

т а )  - б е л о с н е ж н о е  к р и с т а л л и ч е с к о е  вещество; т.пл. Ф 9 - 5 1 ° С /  давле

ние пара при 20 ° С  с о с т а в л я е т  8 , 5 . 1 0 ^  ьш рт.ст., ле т у ч е с т ь  

0 , 1 0 7  ы г / м  , Х о р о ш о  р а с т в о р и м  в воде и б о л ь ш и н с т в е  о р г а н и че ск их 

р а ст во ри те ле й, но в п а р а ф и н о в ы х  у г л е в о д о р о д а х . р а с т в о р и м  плохо. 

Л е г к о  г и д р о л и з у е т с я  в о дн ым и щелочами, о т н о с и т е л ь н о * у с т о й ч и в  в'сла

б о к и с л о й  среде.

П р и н ц и п  метода

М е т о д  осно ва н на э к ст ра кц ии п е с т и ц и д о в  из а н а л и з и р у е м о г о  объек

та х л о р о ф ор мо м, очистке э к ст ра кт а с п о с л е д у ю щ и й  о п р е д е л е н и е м  мето

д о м  т о н к о с л о й н о й  х р о м а т о г р а ф и и  в системе ац ет он -г е к с а н ( 1 : 1 )  для 

х л ор оф ос а, в сист ем е хлорофоры-ацетон-гексан' (3:1:1) д л я  фосфамида

Г.II,Крамаренко -  В Н ИИ л е к а р с т в е н н ы х  растений, Москва, 
у т в е р ж д е н  20 д е к а б р я , №  1561-76.
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на чешски:; пластинках 11
Хлорофос обнаруживается после опрыскивания пластинок раствором 

резопцына с карбонатом натрия о последующим нагреванием при Ю О ° С  

в течение 3-5 минут, либо после опрыскивания.пластинок смесью азот
нокислого серебра к бромфеиолового синего с последующей обработкой

пластин ох; уксусной или лимонной кислотой.
Фо&гамид обиаругинастся после онрыскизбнгя пластинок раствором 

хлористого.палладия, либо раствором азотнокислого серебра и бромфе- 
нолового синего с последующим отбеливанием пластинок уксусной йли
ЛИМОННОЙ КИСЛОТОЙ.

Количественное определение производят путем визуального сравне

ния интенсивности окраски и размера пятен проб и стандартных раст

воров.
Чувствительность метода 0,15-0,20 мг/кг. Процент определения 

75-80%.

Реактивы и раствори.

Хлороформ (перегнанный) х.ч.

Ацетон х.ч. -//- 
Н-Гексан х.ч.

Натрий сернокислый х.ч. безводный 
Активированный уголь марки БАУ 
Уксусная кислота х.ч.
Лимонная кислота х.ч.
Чешские пластинки " и'

Бромфеноловый синий х.ч.
Хлористый пздладий'х.ч.
Азотнокислое серебро х.ч.
Резорцин х.ч.
Карбонат натрия х.ч.
Стандартный раствор хлорофоса и фосфампда (10 мг препарата в 100 

мл ацетона)

проявляющие реактивы

1й I. 2% раствор резорцина и 10% водный раствор карбоната натрия.

Перед опрыскиванием растворы смешивают в отношении 2:3 *

& 2. 0,2% раствор хлористого палладия

|£'3. 1% водный раствор азотнокислого се poor а :
0,05% раствор бромфеиоловог-о синего .в г;0% твидовом спирте.

з э



П е р е д  употреблением смешивают в отношении 1:1- 

5р1 водныН раствор уксусной или-2,5# лимонной кислоты для отбе

ливания.

Приборы и посуда

Колбы конические на 250 и 50Q мд с притертыми пробками 

Делительные воронки н а "250 мл 

Аппарат для встряхивания

Прибор для отгонки растворителя под вакуумом о набором груше

видных колб

Электрическая водяная б а ня 

Водоструйный насос 

Пульверизатор стеклянный 

Мяяронипетки (микромприцы)'

Камера для -хроматографирования 

Сушильный шкаф

Ход анализа

20г измельченных воздушно-сухих плодов шиповника заливают 80 

мл хлороформа и экстрагируют на аппарате для встряхивания 1,5-2 

часа. Хлороформный экстракт отделяют от растителыю14 массы чероз 

'бумажный фильтр, фильтрат собирают в колбу. Растительную ыасоу на 

фильтре трижды промывают хлороформом по 20-30 мл. П р о ш в п ы е  порции 

хлороформа объединяют с фильтратом и хлороформ отгоняют досуха на 

Водяной бхне. Сухой остаток обрабатывают 3-4 раза.дистиллированной 

водой (по 10 мл), фильтруют через бумажный фильтр "синяя лепта", 

фильтрат собирают в делительную воронку. Из водного раствора фосфат 

мид экстрагируют хлороформом трижды равным объемом. Хлороформные 

экстракты собирают вместе, сушат их безводным сернокислым натрием, 

добавляют активированный уголь (0,3-0,5г), перемешивают и через 

15-20 минут отфильтровывают. Растворитель отгоняют до минимального 

объема (0,2 мл)»

Хроматографирование

Остаток количественно наносят в одну точку на чешскую пластин

ку " SiCufot", рядом.наносят серию стандартных растворов препарата.

Пластинки с'нанесенными пробами помещают в хроматографическую 

камеру с системой растворителей? ацетон-гексан",(1;1).при определе-



нии хлорофоса и хлорофорц-ацетон-гешзгш (3:1:1) при определении 
фосфамида. После по д н я т а  фронта подвижного растворителя па 10-12 
си пластинку вынимают из камеры, суша* из воздухе и повторно хрома
тографируют в той ке системо. После вторичного хроыатограуиро^апия 
пластинку высуживают и обрабатывают проявляющий реактивом.

При определении хлорофоса пластинки обрабатывают проявляющим 
решетивои й  I или й  3. При обработке пластинок -проявляющим реакти
вом й I пластинку помещают в су ы п л ы ш и  шкаф на 3-5 минут при темпе
ратуре Ю 0 ° С ,  хлорофос проявляется в виде оранжевых пятен. При обра
ботке пластинок проявляющим реактивом .'а 3 пластинку помещают в су
шильный пкаф при t 120° на 20 минут, а затем отбеливают раствором 
уксусной.'или лимонной кислоты.. При этом хлорофос проявляется в ви
де пятен синего цвета ^ 0 , 5 8  - 0,2.

При определении фосфаыида пластинки обрабатывают проявляющим 
реактивом ,;а 2 или й 3. При обработке пластинок проявляющим реакти
вом № 2 фосфамнд проявляется в виде пятен желтого цвета. При обра
ботке пластинок проявляющим реактивом ;е 3 пластинки помещают в су
шильный шкаф при 4 60°С на 20 минут, а затем отбеливают, фосфанид 
проявляется при этом в виде пятен синего цвета Jlfo ,58 - 0,2.

Количественное определение

Количественное определение производят путем сравнения интенсив
ности окраски и размера пятен проб и стандартных растворов.

Расчет анализа производят по формуле:

X  =  ™
Р

где X - содержание препарата в пробе мг/кг;

А - количество препарата,найденное путем 
сравнения со стандартным, миг;

Р- навеска исследуемой пробы, г.



Л-91892 от 23.9.77. Заказ 3824 Тираж 2300 Формат 60x84/If.

Типография ВАСХННЛ

Источник

https://meganorm.ru/Index2/1/4293777/4293777893.htm

