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Настоящие методичеокие указания предназначены для са н и - 
тарно-зпидемиологичеоких отанций и н аучн о-и осл едовател ь- 
ских учреждений Минздрава СССР, а также ветеринарных, а г ­
рохимических, контрольно-токоикологичеоких лабораторий 
Минсельхоза СССР и лабораторий других Миниотеротв и ве­
д ом ств , занимающихся анализом остаточны х количеотв п ес­
тицидов и биопрепаратов в продуктах питания, кормах и 
внешней ср е д е ,

Методичеокие указания апробированы и рекомендова­
ны в качестве официальных группой экспертов при Госком ио- 
сии по химическим средствам  борьбы о вредителями, бол ез ­
нями растений и сорняками при МСХ СССР. (П редседатель 
группы зкопертов М .А .К лисенко).

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



У Т В Е Р Х Д А Я :

Зам. Г л авн ого  Г осу д ар ств ен н ого  
сани тарн ого врача СССР

А.И.ЗАЙЧЕНКО
19 октября  1979г. й 2С9С-79

МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ ПО ГАЗОИИДКОСТГО-ХРОМАГОГРАЙИЧЕС- 
КОМУ ОПРЕДЕЛЕНИЮ БЕПГАЗОНА В ПОЧВЕ И РАСТЕНИЯХ

I .  Х арактера стажа анализируем ого я е ст зц зд а

Б ентазонС сиконн к: Б А С Ф -3)- акти вн ое  вещ ество гербицида б а з а г -  

р а н а , и сп ол ьзуем ого  для уничтожения устойчивы х к производным 

2 ,4 -Д  сорняков на п о с е в а х  зерновы х, а  также лвцсрны, о о я , р и са , 

л ьн а . Химическое н азван ы е: З -и зоп р оп и л -2  Д ,3 -б е н з о т и а д и а з и н о Р -(4 ) -  

2 ,2 -д н о к с к д .  С труктурная уориула:

Суммарная формула: C^q  Щ о ^ 2  ^  % .  Молекулярная м асса  2 4 0 ,3 ,  

Т оч к а  плавления 1 3 7 -1 3 9  °С . По внешнему виду п р едставл яет со б о й

о / сНзI t

н

М&лотоксичси для теплокровны х животных. ЗДэд для крыс -

IICO кг/кг *еса.

Методика опрсдедднзя  б е н тазона в почве и

растениях.

tQ 6



2.1. Основные положения.
2*1.1. Принцип метода.

Метод основан на экстракции бентазока, очистке гкстрадта, мети­
лировании диметялсульфаток с последующим определением на хроматог­
рафе с детектором то захвату электронов или постоянной скорости ре­
комбинации. Для повышения специфичности метода используют непод­
вижные фазы различной полярности: SEoq и полиэтиленглихоль 40 М.

Количественное определение проводят путем сравнения площадей 
паков проб и стандартных растворов.

2.1.2. Метрологическая характера стека опыта.
Диапазон определяемых концентрация 0,002-0,02 ихг. Ннгняа пре­

дел детектирования- 0,001 мкгСзысота пака разка 5% шкалы самописца). 
Чувствительность определения: для почвы- 0,03 мг/хг, для растеяия- 
0,05 мг/кг. вреднее значение определения стандартных растворов гер­
бицида: 8955(почза), 71%(растения). Стандартное отклонение: 7,0^(по- 
чва), 8,3^(растения). Откосктелькое стандартное отклонение: почва- 
0,00; растевзя-0Д2.

Определению бектазона не мешают: линдан, 2,4-Д, 2М-4Х, симазик, 
атразин, дропазкн, лпзурон, арескн, кзрб.

2.2. Реактивы к растзоры.

Ацетон̂ СЗ̂ СОСН̂ ), ГОСТ 2603-71, чда.
Гексан(СбНб) ,  Ш 7  6-09-2937-66,хч .
Хлороформ(CHCI^), ГССТ 3160-51, чда.
Метиловый спирт сияте^1чес^й(СН30Н),Г0СТ 6995-67, хч.
ДикетилсульФат(СЯз)2 50^, ХРТУ 6-09-3688-67, ч.
Кислота солякая(ИС1), ГОСТ 3118-67, хч.
Кислота серкаяС^О,,), ГОСТ 4204-66, хч.
Алюминии окнсьСаХ^з) ,  МРТУ 6-09-5296-66, II ст.активносгг, ч.
Пятр.з угле>:ислы& ,беззо.г иы:« ( А^СО^), ГОСТ 83-63, хч.



Натрий сернокислый, беэводныаС^agSO ^), ГОСТ 416 6 -7 6 , хч .

Натриа хдористы йСл^аЯ), ГОСТ 4 2 3 3 -6 6 , хч 

Натр едкяаС //аОН ), ГОСТ 4 3 2 8 -6 6 , хч .

Силикагель ЛС 5/40(ЧССР)

Хроматон Я~А& (0 ,1 6  -  0 ,2 0  мм), ЧССР

неподвижные жидкие фазы:Полиэтилеагликоль 40 М, SE  -30 (55?), 

нанесена на хроматон И М (0 ,1 6 -0 ,2 0  к м ), ЧССР 

Л CiОСТ газообразны й, ГОСТ 9 2 9 3 -7 4 , о с ч .

М еъл.ируоздй реагент: I^ -ныя раствор  диметилсульфата в абсолют­

но;: кзтанолеХХранится в морозильной камере холодильника в  плот­

но укупоренной бутыли в течении 1-2  м еся ц ев).

Стандартный раствор  бентазона: 10 и г  перекристаллизованного бен - 

тазона р а с т в о р я т  в  мерной колбе в 100 мл хлороформа.(Содержа­

нии бентазона 10 м кг/ы л). Стандартный раствор хранится в тайном 

анохладном м еоте в течение 2 -3  месяцев без заметного разложения

2 .3 .  Посуда и приборы.

Аппарат для встряхивания тина АВУ- I ,  ТУ 6 4 -1 -1 0 8 1 -7 3 . 

Испаритель ротационный ИР-IM , ТУ 2 5 -H -9 I 7 -7 4 .

Газовый хроматограф Ц в е т -Ю б " , "Гаэохром 1106 Э" или другой о 

детектором постоянной скорости рекомбинации или детекторе» эл ек­

тронного захвата .

Сушильный шкаф ШС-40 Н, .4РТУ-4 2 -1 3 5 9 -6 7 .

Баня песочная ТУ 46 -775-77

ВодоструЛный касос КМ 1230, ТУ 6 4 -1 -8 6 1 -7 2 .

Ьоронкк делительные ВД З-ЗОО-ГОСТ 8613-75  и ВДЗ-КХЗО-ГОСТВ 613-75 

Колбы КиХв-50 0 -2 9 /3 2  ТС. ГОСТ 10394-72 .

лои остродснкые 0 1 0 -5 0 -1 4 /2 3  ТС, ГОСТ 1 0394 -72 .

Стеклянные О'цксы СП 3 4 /1 2 , ГОСТ 7 1 4 8 -7 0 .

Пробирка П 40 I7-8C ,

№

ГОСТ J 0 5 I5 -7 5 .



Колбы м ерны е, ГОСТ 1 7 7 0 -7 4 (1 0 0  см3 )*

Стеклянная колонка для колоночное хроматографии длиной 25''!-3C 0wm 

( внутренний ди ам етр  25 к м ) , в  которуи  впаян стеклянный фильтр 

по ГОСТ 9 7 7 5 -6 9 , кл.ПОР 4 0 .

Колонка стеклянная спиральная для га зо в о й  хроматографииСклина 

1500 мм, внутренний диаметр 3 ,5  мм)

Колонка стеклянная и -обр а зн а я  для га зо в о й  хрокатографииСдлгяа 

650 мм, внутренний диаметр 3 ,5  мм)*

2 .4 *  П од готовка  к определению.

2 .4 .1 *  Выделение и очи стка  б сн та зо н а  из техн и ч еск ого  пре­
парата  базаграна*

К 20 мл препарата базагр ан  с  содержанием бен та зоя а  480 г /я  

д оба в л я ет  50 мл воды , 3 мл конц* и перем еривают. Г е с т з о р

м у тн еет , вы падает о са д о к  к р а сн ов а того  ц в е т а . Надосадочку© кяа- 

к о ст ь  отса сы в а ю т , о са д о к  промывают водой(Зх50 м л ), премкзкыо с о ­

ды j, надосадо^ну:о жидкость отбрасы ваю т. О садок растворяю т в лх . *  

роформе и п ер ен ося т  на колонку с  еялхкагелвк 1 0  5 /4 0 ,  лредх-зрг- 

тельно промытую хлороформом(5 0  м л ). Вы сота стол б а  со р б е к та  ?  с с .  

Для элюирования бентазоп а ч ер ез  колонку пропускаю т 300 мл хл о­

роформа. Хлороформный эк стр а к т  упаривают до  150 м д , п ерен осят 

в  химический стакан  на 500 мл, добавляют малыми порциями гек са н  

д о  у стой ч и в ого  помутнения р а ст в о р а  и ста в я т  в холодильник* 

р е з  20 мин вы падает игольчатые кристаллы бен тазова* Выход 

5 ,5  г (5 б $  о т  р а с ч е т н о г о ) .

Кристаллическую  массу растворяю т в 50 мл хлороформа, добавля­

ют 250 мл г е к с а н а  и оставляют для  кристаллизации в холодильнике 

а а  16-18 ч а с . К м етал л ы  отфильтровывают через плотный буках аыз 

фильтр, промывают на фильтре охлажденным гексаном и висутиальт



в  т е р м о с т а т е  при 9 0 -1 0 0  °С д о  п о с т о я н н о г о  в е с а .  Полученный к р и с ­

т а л л и ч еск и й  б е и т а з о н  и с п о л ь з у е т  д л я  ц р и готов л ен и я  ст а н д а р т н о го  

р а с т в о р а .

2 ,4 , 2 •  П р и готовл ен и е  х р ом а тогр а ф и ч еск и х  к о л о н о к  и их 
кон д и ц и он и р ов а н и е .

2 ,5  г  п ол и эти л ек гл и к ол я  40  М р а с т в о р я е т  в  100 мл хлороф орм а 

в  п е р е н о с я т  в  круглодон ную  к о л б у (5 0 0  с м ^ ) , в  к отор у ю  п р ед в а р и тел ь ­

но помещают 4 7 ,5  г  х р о к а т о н а . Р а ст в о р и т е л ь  о т го н я ю т  на р ота ц и он ­

ном и сп а р и т е л е  д о с у х а .  Полученным н оси тел ем  запол няю т х р о м а т о г ­

раф ическую  к о л о н к у , п о сл е  ч е г о ,  н е  подключая к  д е т е к т о р у ,  к ол он ­

к у  кондиционирую т при те м п е р а ту р е  2 1 5  °С в  т е ч е н и е  18 ч а с .

К о л о н к у , заполненную  S E -3 0  кондиционирую т 18 ч а с  при т е м п е ­

р а т у р е  2 5 0  °С *

2 , 5 .  П р оведен и е о л р е д е д е к и я .

2 , 5 . 1 .  Э кстракция и о ч и с т к а  э к с т р а к т о в .

З е леная м а с с а  люцерны, сол ом а  я чм ен я . Н авеск у  10  г  тщ ател ь­

но и зм ел ьч ен н ой  массы  п е р е н о с я т  в  к он и ческую  к о л б у  с  п р и тер той  

п р о б к о й , за л и в а б т  100 мл хл ороф ор м а и н аста и ва ю т в т еч ен и е  н оч и . 

Хлороформ ф ильтруют ч е р е з  бумажный ф ильтр , о с т а т о к  пром ы вает 

Хлороформом(2 x 5 0  з?л ), в ст р я х и в а я  по ЭО мини Объединенный хл ор оф ор ­

мный э к с т р а к т  упариваю т на  р ота ц и он н ом  и сп а р и т е л е  д о  2 -3  мл и 

к о л и ч е ст в е н н о  п е р е н о ся т  в стекл ян н ы й б о к с ,  в которы й  п р ед в ар и ­

тел ьн о  н а сы п а ется  10  г  АЗ2^ 3 * Б ю кс помещают на п есочн ую  баню , 

н агретую  д о  5 0 -6 0  °С и выдерживают д о  п ол н ого  ул етучи ван и я  х л о ­

р оф ор м а . З атем  стекл ян н ой  п а л оч к ой  тщ ательно перемеш ивают с о р ­

бен т  в б ю к се (а е р е т и р а я  в с е  к о м о ч к и ) д о  п ол учения  одн ор од н ой  по 

ц в е ту  массы * П осл е  э т о г о  с о р б е н т  п е р е н о ся т  в к о л о н к у .



Для элю ирования б е н т а з о н а  ч е р е з  колонку пропускаю т» 4 0  мл 

см еси  кон ц ен три рован н ой  HCI и в о д ы (1:20  по о б ъ е м у )*  С к ор ость  вы ­

текан и я  I 0 0 - I 2 0  капель в  млн* Из со л я н о ю :с л о г о  р а с т в о р а  б е н т а з о н  

э к с т р а г и р у е т  хд ор оф ор и ом (3 х4 0  м л ) ,  эн ер ги ч н о  в ст р я х и в а я  в  теч ен и е  

2  мин. Объединенные хлороф ормны е эк ст р а к т ы  ф ил ьтрует ч е р е з  бумаж­

ный ф ильтр с  б е з в .  j f e ^ S O b  и уп ариваю т д о с у х а  в  к он и ч еск ой  к ол ­

бо ч к е  с  оттянуты м  дном на р отацион ном  и сп ари тел е*

Семена л ь н а . Семена размалывают на м ел ьни це, взвеш иваю т 10  г  

и настаи ваю т в  кон и ч еск ой  к о л б е  со  100 мл а ц е то н а  в  теч ен и е  ночи * 

А цетон  ф ильтрую т ч е р е з  п л о е н ы й , складчаты й бумажный ф и л ьтр . О ст а ­

т о к  дважды промывают ац етон ом  по 50 м л , в ст р я я а в а я  каждый р а з  

3 0  мян. А цетоновы е, эк стр а к ты  п е р е н о ся т  на т о т  де ф и л ьтр , п о сл е  

ч е г о  упариваю т д о  т е х  п о р , п о к а  н а  дне колбы не о с т а н е т с я  не од а ­

ряющийся маслянисты й о с т а т о к .  К о с т а т к у  прилагаю т 3 0  мл I  £ -н о г о  

р а с т в о р а  Af*aOH и п е р е н о ся т  в  дел ител ьную  в о р о н к у . К о л б у  дважды, 

смывают р а ст в о р о м  щелочи п о  3 0  мл и п е р е н о ся т  в  ту  же в о р о н к у . 

Р а с т в о р  щелочи Дважды эн е р ги ч н о  в стр я х и в а ю т с  50 лл г е к са н а  в- т е ­

чение 2 м ин. Гексановы й э к с т р а к т  отбрасы ваю т* О с т а т о к  подкисляю т 

7  мл к о н ц . K C I, перемешивают к трижды встр яхи ваю т с  хлороформом 

(п о  20 м л)* Хлороформный э к с т р а к т  фильтруют ч е р е з  бумажный ф ил ьтр , 

упариваю т д о  1 -2  мл и дальше очищают на  кол он ке как оп и сан о выше.

П оч в а . 20  г  в о з д у ш н о -с у х о й , изм ел ьчен ной  и п р осея н н ой  почвы 

заливают в  к ол бе  на 500 мл см еси  а ц етон а  и в о д ы (1 :3  по о б ъ е м у ) 

в к о л и ч е ст в е  150 мл и в стр я х и в а ю т в  течен и е ч а с а . П осл е о т с т а и ­

вания ж и дк ость  фильтруют ч е р е з  бумажный ф ил ьтр , а о с т а т о к  дважды 

промывают той  же смесью по 100 м л , в стр я х и в а я  каждый р а з  X ) ки н . 

Объединенные эк стр а к ты  подкисл яю т 5 мл Н С К к о и ц .)  и трижды в с т р я ­

хивают с 40  мл хлороформа каждый р а з  в  течен и е 2 мин. Хлороформ­

ный э к с т р а к т  пропускаю т ч е р е з  бумажный фильтр и упариваю т д о с у х а .



2 * 5 .2 .  Метилирование бектазона*

Сухой о с т а т о к  из колбочки смывают Ц£-ным раствором  диметилсулъ- 

фата в м«танпле(трижды по I  мл, тщательно смывая стенки колбочки) 

и п ерен осят в  пробирку с  п ри тертое пробкой, в которую предваритель­

но помещают О Д  гУ1/а2^ з ( £3езБОДныЯ^  Пробирку закрывают обратным 

холодильником и помещают на 15  мин в водяную баню при t= 55 °С (ч ер ез  

каады^ 5 мин пробирку осторожно встряхи ваю т). Затем в пробирку д о ­

бавляют 5 мл насыщенного р аствор а  X a C I , закрывают обратным хол о­

дильником и выдерживают в в о д я н о й  бане 10 мин. при т о й  же темпера­

ту р е . П осле охлаждения в пробирку добавляют I  м л (точ н о) гек сан а , 

закрывают пробкой и энергично встряхивают 2 мин. Верхний гек са н о­

вый слой вводят в хроматограф (2 -  5 мкл).

Одновременно в конические колбочки вн ося т стандартный раствор  

бентазона в  хл ороф орм е(I, 5 и 10 ж к г), хлороформ испаряют в токе 

в о зд у х а , а в с е  дальнейшие этапы проводят как описано выше для проб. 

В хроматограф вводят 2 - 5  мкл гек са н ового  сл оя ,

2 * 5 .3 .  Условия хроматографаров£зия

Хроматографы "Цвет 106м, *Т а эох р ом -П 0 6  Э" или другие с ДЭЗ 

или аналогичными детекторам и.

При р а боте  на "Ц вет-106й : д етек тор  постоянной скорости рекоы -
тр

бинации, шкала ЙКТ-IO xIO , ск ор ость  протяжки диаграммы-1с м /в и н ., 

Коленка стеклянная, U -о б р а зн а я , 650x3 ,5  мм, заполненная полкэти­

ле нглк колем 40 К(5 5 0 . Температура колонки 180 °С , испарителя и д е ­

тектора 225 °С . Г аз-н оси тел ь -  а зот  особой  чистоты (60  м л /м ин), га з  

для поддува детектора  -  а з о т  о с ч .(1 4 5  м л /м ин). Линейность д е т е к ­

тора, в пределах 0,002  -  0 (С2 м к г , чувстви тел ьн ость  0,001 м к г (в ы со - 

та  гшка равна 5% шкалы сам оп исца), время удерживания бентазона 

6 минут.
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