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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.
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Методические указания по определению 
котофора в оемеках хлопчатника методом хроматография в тонком слое

I* Характеристика анализируемого пестицида

Яотофор, 3~этил~тао~4?6-бис-(изопрошшшино)-симм-тршзиз, 
ГС 16068, савхап.
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Молекулярная масса 255,39*
Химически чистый препарат представляет собой белый порошок о 

темпера турой плавления 104-ICXfC. Трудно растворяется в воде (16 
мг/л), хорошо -  в органических растворителях -  хлороформе, ацетоне, 
метаноле.

Технический препарат котофора представляет собой сшчшэаотийся 
порошок, содержащий 80£ действующего вещества.

Яропарат котофор малотоксичен для теплокровннх( для крьто 
4г̂ Б*>^г/кг, для i/илпей 2300мг/кг), относится к группе вс шест? 
умеренно щщтщггта: ( 1 , ^  2,6).

ДОК котофора ъ х;^гп?оэомЧгасле 4, t o /кг, в жмыхе -  0,38ш?/хг. 
ГП1ТС кстоа.сра в подо coc^i^iCT 1,Сда/л, а при поступлении в орта- 

о вол ой 5,0 » /л .
К-.ас и прочие симм-тртагппш хо.тофор стоек во внешне;) среде, В 

п гл?(\ и воде о к сохраняет свою ах явность от -10 до 14 ^ес.-.гег в 
зависимости or внесенного количества.



2Р Методика определения котофора в семенах
хлопчатника методом тонкослойной хроматографии

2.1. Основные положения 
2.1 .1 . ЗЗрипцш метода

Методика основана на хроматографировании котофора в тонком 
слое пластинок "одлуфол" ш  тонком слое силикагеля КСК в системе 
н-гексан-ацетон или четыреххлористый углерод-даэтловый эфир после 
экстракции метанолом и очистки экстракта I  JSL соляной кислотой.

2.1.2* Метрологическая характеристика методики

Диапазон определяемых концентраций 0,06мг/ кг-1 ,0еиг/ кг. Предел 
обнаружения Змкг в анализируемой пробе, что соответствует О.Обмг/нт. 
Среднее значение ойределения стандартных количеств С = 84£, число 
параллельных определений ги~5, дисперсия 28,6, стандартное от­
клонение J =5,348, величина точного измерения (доверительный ин« 
тервалИ09^у=5, относительное стандартное отклонение (по
величине' точного измерения). Среднее значение определения стандарт­
ных количеств и доверительней интервал среднего (84± 5% ) приведе­
ны для 3-х концентраций, находящихся в определяемом диапазоне кон­
центраций (0,06мг/кг, 0,1мг/кг, 0,2мг/кг).

Определению остаточных количеств котофора в семенах хлопчатни­
ка близкие по строению и области применения пестициды (например, 
промо трин) не мешают.

2.2. Реактивы и материалы

Метиловый спирт, х .ч . ГОСТ 6995-67
Ацетон, ч*д.а. ГОСТ 2603-71
йг-Гексан, х .ч. 1У6-09-3375-73
1лорофот$ ч#д.а . ГОСТ 3160-51
Этиловый эфир, наркозный
Углерод четыреххлорисшй, Х.ч. ГОСТ 20288-74
Натрий сернокислый безводный, х.ч. ГОСТ 4166-66
Ск!шкагелъ КОК , ГОСТ 3956-76, ТУ6-0Э-2523-72
Кальций сернокислый, ч .д .а . ГОСТ 3210-66
Бровдеволовий сиштй водорастворимый, индикатор, ч .д .а .
ТУ 6-09-3719-74
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Серебро азотцокиолое, х.ч . ГОСТ 1277-75 
Лимонная кислота, х.ч. ГОСТ 3652-69 
Соляная кислота, х.ч. ГОСТ 3118-67 
Натр едкий, х.ч. ГОСТ 4328-66 
Фильтры бумажные 11,0см, ТУ6-09-1678-72 
Пластинки для хроматографии "Силуфол'ЧНССР)
Вата обезжиренная (гигроскопическая)
Вода дистиллированная
Раствор бромфенолового синего в ацетоне-О,4#
Водный раствор азотнокислого серебра-2#
Водный раствор лимонной киолоты-а#
Водный раствор соляной кислоты-I н 
Водный раствор едкого натра-1н
Стандартный раствор котофора х.ч. в хлороформе -  ЮОшсг/мл

2.3. Приборы, аппаратура, посуда

Аппарат для вотряхивания жидкости в лабораторной посуде
ТУ 64-I-I08I-73
Шкаф вытяжной химический
Шаф сушильный электрический общелабораторного назначения 
ТУ 16-531-299-71
Испаритель ротационный ИР-IM, ТУ 25-II-9I7-74 
Саня водяная ТУ 46-22-608-75 
Камера для опрыскивания
Камера для хроматографирования ГОСТ 10565-75
Пульверизатор стеклянный
Воронка делительная на 250ид ГОСТ 8613-75
Воронки простые конусообразные о коротким отеблем №5
ГОСТ 8613-75, ТУ 25-II-I06I-75
Колбы лабораторные конические на 250лл ГОСТ 10394-72 
Колбы лабораторные круглодонные короткогорлые на 100мл 
ГОСТ 10394-72
Колбы мерные с коническим шлифом на 100мл ГОСТ 1770-74 
Капилляры стеклянные
Гашетки с делениями на 10мл ГОСТ 20292-74 
Микро пипетки па jG,£wi с ценой деления 0,001ш  
Сите лабораторное о диаметром отверстий 2 мм 
Пластинхи стекддцнуе для нанесения тонкого слоя сорбента 
90 X-I2CMM
Колбы мерные с дангмеекш. шлифом на {ООСМл ГОСТ 1'ТГ0~74
• Г-0



;:j 2:4 . Подготовка к определенна ' !

]У&УУ; ; '/2.4.I:'Upia^oxo3Meme опаащр\^то'ж''9^тшс>''; :'У' ::.ЩМ 
• ■ : ■: v; : : у;' jv \ ; рас таоро :̂’- ;V;̂ îp ? !;'v if: -ч n 1

?['": Цриготовлезгае , стандартного ''jiaoтвора. 10 иг; котофрра'-х1ч;-. p«ic‘#  £  
. ворязот в 100мд хлороформа'. В 1мд такого раствора Ьодёрокится/̂  

у  котофора. Хранят в холодильнике.в шо4йо;-закрытой :*
-зфайения 3 месях^ чисз^-котофор моано^полути^
нического препарата. Способ очиопсн тсхнотеского препарата ;
1Ш10Г0 ,8С̂  действущёго вещееова; за1оалается В̂ двза{ратаой/пере-'̂ /̂  . •!

• 1̂фисталлизации Ц  эдороформа.'--V-По^що,'^Кб!аях^Ьляфзгеŵ ;| 
л . тотературв;.плавления-. 104^06°С^ 'й^ '•■■■■■-у
'. \ . Прш’отовлеше 1н' раотвора сол»гоой>кислош,-83»ог ЗС^сбляной ь : 

кислота (dL => I , ГТвЭг/см3) ; доводят в мерной1 колйё-’до'- 1л' диотиш ' у
: '■ рованной1 водой. Раствор.можно приготовить‘ из фйса!юла. ранить 
•; в ирохладном мео те в плотно ’закрытой склянкеСрок хранемгй .3; не- '

,% ;;у,:;Щдаот6вление' ;lH';pac'isppa:; Вдкрго;;натдо. ;;4^
\ ворязот в дистиллированной воде к доводят до 1л. РРкомовдуется ио-' •' 
У ^ольэбвать^рвРде^игютовлеНвде^^
. . . Приготовление 0,4#-но£о раствора брог.̂ зенолового сшёго в' айе- !,Д.

#:■ зоне.' 0,4 г бромфенолозого синего рас гаорйкЛ?;1 в > 125* 5 ^ ^ '^
Хранят в холодильнике в плотно закрытой- склянке.• Срок хранения *
■2.-йеДеош.̂ ;̂ ?: : ; й .v ‘ -

Приготовление 2#-Horo водного раствора азо'сйокислох’о серебра;
2г азотнокислого серебре, растворяют в 98 ш'дид&шфовашюй вода. 
Храяйт в .холодильнике ц плотно закрытой склДпй&* С̂ зок; хранения I • ; !' ;> 

Г н е й е л я . '^ ; У.-.. ,>■ " Л ;; -''Л:
‘Приготовление гфеявлящего реактива^.', (ййтвают равные объе-: }У 

да 0,4#-ногр раствора' броглфеноловргоз'оинего' з^-айетоне. и, 2£-ного 
водного раствора азотнокислого серебра. РекокёД^етоя' свехёприго- ; ’ 
тгашгшшя' г сме<»ь̂  А ;Й‘}! ;h ' ^

У//;.У\ Гфиготовзгение 4&-ного водного'растзора Л1оиошой кислоты (вро^:;- у;;'

•^лнров1вдо^



2 .4 .2 / Приготовление хроматографических дааотшюк

Ш' ■■ V- !йцательно прсхшту» с одой */ ромовой’'рмес:ь^ / _
■.# водой й щ ср теш р  .о ̂ kĵ v̂ ' -щяо тихпсу, Э0х120ш;'до тиршот этило- /- i ■. 
/. вым спиртом ‘или,даэтдовым. ’ эфиром и покрнвают. сорбциотюй массой®: :
> / ог^в-^емой: кзV35x*iciiJiimax*еляс КСК® ’:2г,-кадация:.сернокиОлогр^и; ; /
//;;Э0 'iv i дас;тил^рошнной вода>. Сшшкагель; цредшри^ольно • очищаето т •; : ^

кислотой-;(1:::1)/./;:р<^
Щйятат'fe/З /чаекf^ - X i / :тфокш ^т.' ; 
; |^ д о д а с # < ^  водой- до нейтральной •'

aiio^ ; ггрогльш̂  ̂ вод * о сушат ^  шкафу; 4^;Учасов ‘ при • темпе/ /

 ̂ -/Хранят:в : окляшее с притертой пробкой. :;
Ш/3/г^10^г;1оорбдаода
/ ности шгас тинки од комнат--Л
■ЙНрЙ.;,.ТЭ*^^

/vr;-: КМ 'vрЯ^едедёвз^^^

Гй:ставддрт?^.‘;радШ >^ 
ч ш ш о т и н к у ■. 

на дОллен |т?рдаться на ;ра I ^ im от южного края 1̂отинки. "'
Нанесение пробы на плаояинку. поизводится; о помощью штеток-с от»;

. юшутем. концом или. капилляром. Стондартные рас творн|шшосятся мгас- 
рошшеткой. Шшс танки • с шшосенныма пробами йомещаются в xpoitoko- ! 
графическую камеру, хгредстошшкоога собой стеклянный сосуд б 'при- ' 
тертой стеклянной крышкой, либо„в аксгоштор,- Камера оодеркит смесь; 

i растворителей. н-гексана и ацетопа (10:3), либо четареххлористоро ' 
углерода и „диотолового- эфира. (4 :1 ). Перед' хроштографировагаом 'ка- 
м ё^  касш|ается;аараш: системы: подвижных растворителей в течение 
30 минут, Поело подъема Qponm раотворйтёлей на высоту 10 см хро- ; 
матегрюфированио прекращается. В вытяжном пасадгу удаляются пары : 
растворителей^ Затем обрабатмЫцат хро^^графичёс]^ шасп!нку в V

• камере, под вытгаашм шкафом о дсмоо».» пульверизатора проямл^д !̂1Ш j

• •. •;. Клтсфор ооЛшрукивастсЛ ш  плаетшжал в виде синих нятеп сосДе- .
\ /̂ icMPEjai рёлзгчлшиж - R :



подвижных,, рас йррителёЙ :?у v:fДСиликагель;' ■’

XtecaH + ацетсш; (10:3) 1;-О,S & te  0 . . O I - 0.50 i  0.CI
Че тырезсхлорис тый утлёрод '+ 
даэтиловый эфир (4; I) : •

;• Количество котофора в пробе определярт сравнением размеров;» •„ -л 
, интенсивности окраски дотен пестивдда"на ^  и ; ;Vyv
: • ‘отандартного:раствора, /• ; 3: ' . ’. ' • f '.X;;• •• V, ' ; •  ̂:- '  9 Ц У I  £•:•>'; ':у

■УУ-УУ:Отббрг пробыпроигав^тся^ в^р6Ьго(В^тыш;|'о
проб «для анализа, пес ттщидов"; • рекомендуемыми. специалис тами СЗВ; у  ЁУ;,, 
Отобранные рробы семян хлопчатника должны. содержаться>в сухому УУ УУ 

. ■:,' мер теу' в ■ укупо^нно^г защищенной о т ■ сззе та Сс текдай потаэш- ̂  ■
■ 9Л леновой)^таре^.;-'• у У У' • - :: >У У-'•. ’• . У'';?У -УУУ ̂ У’УУ-:-̂ УУУ̂  ̂ V' •• 

v ! В- прцесоё подготовки к анализу оемена х^пчатнж^н 
. сювободить от волокон':' ваты г • очистиь;бт йбж^рый ’ йзмельчи*п^ -'У УУ У • /

У:'Ул V ' - ' - - ' ■ у / ' 2.5л Цроведение определения л'' v ,.• у ■ г;. ' У . .

• .. ;; 50 Г;:измельченных семян хлопчатн пса помещают в коническую [ *v’-
•; колбу на . 250млt заливают, метиловым .спиртом до (пшрытия пробы и рс-У . 
• тавляют на ночь; Препарат трижды: акодрагируют меШиловым спиртом , ;■

• порциями по 75мл. Метаноловые ьхстракты 'объедайвот^^ их -у
• - через слой безводабго сернокислого, натрия. Упаривают метаноловый.'

■■ экстракт;на водяной бане:»;д<> небольшого Объема.. (ОД - О,2мл). Ос- • УлЛ 
татку ме тилового спирта дают испариться полисюгаю; при кошшатюй; J  =

• •, . .темпёратурр! К с^ому; остатку прибавляют л5ад1н'раствора соляной у У 1
кислоты; :отйтелтл10 очищая отенки колбы'• стеклянной паЛочкой*1 

■ сливают; в дели тельную • воронку : через слой ваты. Колбу, ;еп̂ ; ?У У |у
.,. -УоподаскхЕоают• •раствором соляной киелртй; по5млл 
уужеГ дёлиТельк^ю :воррнку;.Водный раствор коабфора; й ^нкэировшшейу У 
':;\-"формёдааядопромывают• в '•дeлитeльнoй^вopoякe:;^pp:oфpI^



маге). После ’этого в воронку прибавляют равный объем ^ o p o ^ j^ y  ^
, предварительно, насщешюго. водой и . вотряхю^ют. 1-2 ашогты*., Хлорсь-: ;:

формнйй m c T i^ T  Оливают через; воронку о безводнш сернокислый 
:: ' нй^йей-;в' колбу.^да растворителя, /а ^ т р ^  :

.. повторяют ^лриндыг слт1вая хлороформ .в .ту же колбу, Хлороформ р 
няк>т на водяной .бане, либо на приборе < для отгонки ра.с творителя до;; . 
небольгабго ос5ъема (0,1 -  0,2мл) . Этот объём Заносят на хроматогра­
ф у  чего еще ■ триады ополаскивают колбу' хло-

• роформом (небольшими объемами)1; смывы также наносит ш-шшстинку
■i;\ н/вдйф;гатва.::;:;::;:И^

или' ^Сюдуфол") помещается й ■' '
■ ъ ■ % кёмещ'^.’̂ Далёё' опрёделегае1/ в

:■ '';2»'^r^0^adoTB^ -Sf■■%'']/ ■

;V . Содержание, оо тайсов котофора в анализууемой пробе выделяют 
< >хак; среднее го двух параллеигьных ;р1ф ед^ ,,V ;

)ууз'Й м оё; расхоэдешЦ результатов.г а р а ^ ё ^  ных опрёделёгай;^:^ ,
; 5?нё.; ДотЬкно. уевш аУ  , 2 , \ ;;;v. '". ? ^  '
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