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Настоящие методичеокие указания предназначены для сани- 
тарно-зпидемиологичеоких отанций и научно-иоследователь- 
ских учреждений Минздрава СССР, а также ветеринарных, аг­
рохимических, контрольно-токоикологичеоких лабораторий 
Минсельхоза СССР и лабораторий других Миниотеротв и ве­
домств, занимающихся анализом остаточных количеотв пес­
тицидов и биопрепаратов в продуктах питания, кормах и 
внешней среде,

Методичеокие указания апробированы и рекомендова­
ны в качестве официальных группой экспертов при Госкомио- 
сии по химическим средствам борьбы о вредителями, болез­
нями растений и сорняками при МСХ СССР. (Председатель 
группы зкопертов М.А.Клисенко).

Методические указания согласованы и одобрены от­
делом перспективного планирования оанэпидслужбы ИМПиТМ 
мм.Е.И.Марциновокого и лабораторным советом при Главном 
санитарно-эпидемиологическом управлении Минздрава СССР.



УТВЕРЖДАЮ:

Заместитель Главного 
Государственного санитарного 
врача СССР

А,И.Зайченко
19 октября 1979г № 2083-79

"МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ ПО ОПРЕДЕЛЕНИЮ НОРТРОНА В ВОДЕ, 

ЧЕРНОЗЕМНОЙ ПОЧВЕ И САХАРНОЙ СВЕКЛЕ

I* Характеристика анализируемого пеотицида.

Активное вещество нортрона /оинонимы: трамат, НЦ 84з8/-2-этокси- 

-£,8-дигйдро~3,3~диметил-5-бензофуранил*-метан-сульфбнат.

растворителях -  ацетоне, бензоле, хлороформе, этаноле, н-гексане. 

Гербицид, форма препарата -  20# или 50# эмульгирующийся концентрат. 

Малотоксичен для теплокровных, для крыс 2иио up/кг* Применяется 

цротив двудольных сорняков аа посевах сахарной свеклы.

Молекулярная маооа:улярная маооа <&б,ц , Точка плавления: 71°С*

В воле растворяется олвбо 0,01# при 25°С и хорошо в органических

24$



2* Н емцам  определения нортрона в воде, почве и сахарной 

свекле методой тонкослойной хроматографии 

,2*1* Основные положения 

2*1.1* Принцип метода

Метод основан на извлечении пеотицида из исследуемой пробы ор­

ганическим растворителем, очистке экстракта и хроматографировании 

препарата в тонком слое силикагеля на пластинках "Силуфол &V*-2 5 4 "* 

Подвижными растворителями служат смеси: I  -  ацетон -  изооктан в со­

отношении 1 :1 , П -  диэтиловый эфир -  изооктан в соотношении 4:1г 

Проявление препарата производится реагентами, после его фоторазло- 

кения в течение EQ минут облучением К^-светом* Метод специфичен и 

позволяет избирательно определять нортрон в присутствии гербицида», 

таких как бетанвл, дуал и карбодинедон. Количественное опред^ение 

производится путем сравнения интенсивности окраски и размера пятен 
пробы и стандартных растворов*

St* 1*2* Метрологическая характеристика метода приведена в 
таблице I*

£*£• Реактивы и оаствопи 
Мб тон, х.ч*
Бенэидин, х .ч .

Изооктан, эталонный, х .ч . 

йтгексан, х .ч .

Хлороформ, х.ч.
Пластинки "Силуфол МЛ'-Е54*
Натрий сернокислый безводный, х .ч .

Дифениламин, х .ч .

Кислота соляная, х .ч ,

Колей марсанцевокиелый, х.ч*



Таблица I

Метрологическая характеристика иетога определения нортронз с поиозьв тонкосзрёвой
хромаго графив

Лиапвзон определяемых количеств /икр / ~ 3-10. Предел обнаружения в пробе -  3-6 мер

Анализируемая
пробе

{Предел J 
ioCaapy—i Число ! Разках 

!вврьв~

й ф \  i I B S
! « 4 » t  1

и гД г опреде­
ленна ,п

fСреднее 1Станд8рх- 
!значение !ное ох-
!опреде­
лен и я ,
! *

'кловевве,

'} *I

Штвоойтвль-\Доверитель­
ное стен- !euS иЕтер- 
!двртвое от-!зал средне- 
!клонение, !го при
\ % j Р * 0,95

Зо&а 0,02 5 20

Почве 0,1 5 20

Свекле 0 ,2 5 20

Ботва 0 ,3 5 20

88 5,6 6,3 *7.5

85 7,8 9,2 ~9,7

86 8,0 9,8 *10,0

90 8,7 9,7 *10,8

250



Метиловый желтый* х*ч%

Натрий едкий, 0 ,1% раствор 

Алюминий сернокислый 0,1н раствор.

Станцартный раствор нортропа /100 ыкг/цл/  готовят растворвниви 
0,005г препарата /х * ч ./  в 50 мл н-гексане*

Проявляющие реактивы

I* Метиловый желтый: 0 ,1  г в омеои 75 мл этанола и £5 мл дис­
тиллированной волы.

ит Свежеприготовленный насыщенный раствор дифениламина в ацетоне* 

ь . <$?-ный ръотвор бензидиЕа в этаноле*

£.5* Посуда я приборы 

Водоструйный ил;: масляный небосы*

Воронки делительные /£ 5 0 , 500 мл/

Воронки химические

Камера для хроматографирования.

Камера для опрыскивания*

Колбы конические на 150 -  2,50 мл.

Прибор для отгонки растворителя.

Пульверизатор стеклянный.

Пипетки

Микропипетки на 10 и £0 мкг.

Мерные цилиндры 

Лампа кварцевая ПРК-4.

Шкг4* сушильный*

Эксикаторы.

£ •4 . Подготовка к определение 

2*4.1 , Приготовление пластинок 

Пластинки "Силуфол" активирует в сучильном скофу 20 минут гг; и



температуре I30-I4r0°C.

£*&* Проведение определения 

Я .5 .1 , Экстракция
Вода» 200 мл анализируемой воды помещают в делительную воронку 

и трижды по 50 мл экстрагируют н-гексаном /каждой раз по 5 ,минут/* 

Экстракты объединяют. Фильтруют через слойбезводного сернокислого 

натрия, упаривают почти досуха и хроматографируют*

Черноземная почва» 100 г перемешанной и растертой в ступке 

почвы помещают в плоскодонную колбу, заливают Х25 мл н-гексана или 

диэтилового эфира* Содержимое колбы выбалтывают 10-15 минут и оставляв 

ют ив 17-18 часов* Растворитель отфильтровывают через фильтр со слоем 

безводного сернокислого натрия, Колбу и фильтр трижды промывают по 

25 мл растворителя* Экстракты объединяет и растворитель выпаривают до­

суха*

Свекла* ботва» Измельченную навеску 50 с свеклы ила £5 г. 

ботвы заливают на ночь н-гексаном или диэтиловым эфиром* Экстракт 

отфильтровывают, пробу промывают растворителем /три раза по £5 мл/ 

и присоединяют его к экстракту* Объединенный экстракт выоушивают 

безводным сернокислым натрием и растворитель испаряют досуха*

Сухой остаток переносят в колбу, используя 75 мл 0,1^-носо 

раствора едкого натра, Уатем прибавляют £5 мл ОДн раствора сульфа­

та алюминия* тщательно перемешивают и через 5-10 минут раствор отфильт 

ровшэают череэ плотный бумажный фильтр в делительную воронку, в во­

ронку приливают 50 мл гексана и встряхивают в течение 5 минут. Опе­

рацию повторяют три раза. Гексановые экстракты фильтруют через т о й  

безводного сернокислого натрия, отгоняют до обаама 0 ,£ -0 ,3  мл и hr- 
йосят на пластинку.



£.5*&* Хроматографирование

Сухой остаток растворяют в небольшом количестве н-гексааа и 

накосят на пластинку» Ридом о пробами наносят стандартные растворы 

препарата* Пластинку помещают в хроматографическую камеру с систе­

мой растворителей ацетон -  йоовтан /Х:Х/ или диэтиловый эфир -  изо- 

октан /4гХ/* I1oc>.j подъема растворителя на высоту IO-I& см пластин­

ку вынимают из камеры и оставляют на воздухе для испарения раство­

рителя* После пластинку выдерживают в УФ-овете в течение £0 минут 

/лампа НТК- 4 / о При наличии портрета на хроматограмме проявляются 

коричневые пятне аналогичные пятнам стандартного раствора с 

* и ,48 + £j„05 в системе растворителей ацетон -  изооктань а в 

системе диэтиловый эфир -  азооктан с величиной f t | в 0 ,5 3  * 0,02» 

Затем пластинку помещают в камеру для опрыскивания и орошают проявля­

ющим реактивом X* йортрон обнаруживается в виде красных пятен на 

светло-желтом- фонес Возможно проявление хроматограмм так же олецукщиа 

образом; после хроматографирования и высушивания пластинку облучают 

УФ-оъетои £0 минут, а затем опрыскивают насыщенным раотвором дифе­

ниламина в ацетона и подвергают опять УФ-облучению на 10-15 ьшпут*

йортрон проявляется в виде синих пятен*
яаблюд: ется

Высокая чувствительность ашрищвшавшша при таком определяли, 

когда после облучения уф- cbqtom алеотинку на 5 минут помещают в кед 

ыеру5 насыщенную парами хлора* Для получения хлора на дно эксикаторе 

насыпают 7-10 г перманганата калия и добавляют X5-J£0 мл кокц&нтри- 

ролвнной соляной кислоты* После улетучивания паров хлора пластинку 

опрыскивают раствором бевзидина* Препарат проявляется в виде сине- 

зеленых пятен на светлом фрае, быстро буреющих на воздухе.

£.6* Обработка результатов анализа

Количественное определение производится путем сравнения пло­
щади пятен проб и стандартных растворов* Измерение площади осуасот-



вляarea о помощью миллиметровой бумаги. Пропорциональная зависимость 

иежду площадью пятна я концентрацией препарата наблюдается до 10 мкг. 

При большом содержании препарата на пластинку ваноент часть экстренна 

Содержание препарата а исолздуемой пробе н г /к г , кг/tf иэходят

р  -  вас или объем пробы, взятой на анализ в г или мл.

П .7. Требования бевопаонооти

Соблюдать вое требования боаопаопооти обычно рекомендуемые 

для работы о химическими реактивами, органичеоксми растворителями 

и X 1-светом.

П .8. Наотоящие методические указания разработаны к .о .-х .н .  

В.С.Шуотровыи, к .о .-х .н *  И.Ф.ЗеленинрЙ, Э.В.Кудинцовой, пос.Рамонь, 

ВНЙИЭР, Воронежохой облаоти.

i t  -  количество мкг стандартного раствора препарата. 

-  площадь пятна стандартного раствора, ш 2 .

С* -  площадь пятна пробы, мм2 .
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