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Государственная комиссия по химическим средствам борьбы с 
вредителями , болезнями растений ж сорняками

Редакционная коллегия:
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а также ветеринарных» агрохимических» контрольно-токсикологических лабо 

раторий Минсельхоза РФ и лабораторий других ведомств» занимающихся опре

делением остаточных количеств пестицидов» регуляторов роста растений ж 
биопрепаратов в продуктах питания» кормах ж внешней среде.

Методические указания апробированы ж рекомендованы в качестве офи

циальных Группой экспертов при Госхимкомжссии по химическим средствам 

борьбы с вредителями» болезнями растений и сорняками.
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Хлорорганическже пестицида стр.

1 - Методические указания по групповой идентификации жлорорганическш: 
пестицидов ж их метаболитов в биоматериале» продуктах питания и 
объектах окружающей среды методом адсорбционной высокоэффективной 
жидкостной хроматографией.

29 июля 1991г. Л 6129-91..........9-.
2. Временные методические указания по определению модауна в эфирных 

маслах методом газожидкостной хроматографии.

29 июля 1991г, Л 6109-91.........18..

Фосфорорганжческие пестициды

3 ♦ Методические указания по определению бщщклада в растительном 

материале хроматографией в тонком слое.

29 июля 1991 г, Л 6113-91.........26-..
4- Временные методические указания по определению офтанола-Т (по изо- 

фенфосу> в воде, почве, зерне ж семенах сахарной свеклы.

29 шаля 1991 г, л 6105-91.........31...

5. Временные методические указания по определению метаболитов ФОН» про • 

из водных тис- и датиофосфорных кислот в биоматериале методом тонко

слойной и газожидкостной хроматографии.

29 июля 1991 г, Л 6072-91.........36....
6- Методические указания по определению метаболитов фосфамида в биоло

гических средах методом тонкослойной хроматографией.

29 июля 1991 г* Л 6133-91--- .....48....

7. Методические указания по определению зтримфоса в зерновых культурах 

методом газожидкостной хроматографии.

29 июля 1991г, Л 6129-91.........97....
8, Методические указания по газохроматографическому определению оста

точных количеств зтамона в столовой и сахарной свекле * зеленой массе



растений и почве.

29 и м я  1991т* Ж 6094-91......... 62...

3. юетедаческие указания по определению афаля (этшзфосфита алюминия ж 
фосфористой кисло*») в растительных культурах» продуктах их перера

ботки» вода» почве методом газоаздкостиой хроматографии.

29 июля 1991г* N 6132-91..___ ....70...

Шретрсвдн

10«Временные методические указания по определению изатрина в раститель

ном материале методом тонкослойной хдоматографии.

29 июля 1991 г, N 6070-91.......... 85..--

11-Временные методические указания по определению шзретроидов (пермет- 

рина»дшперметрина»фешвалерата я декаметржна )в молоке и мясе методом 
газожидкостной хроматографии.

29 июля 1991г. N 6093-91...... .. .91. -.

12. Временные методические указания по определению суми-о в биологиче

ском материале методом газожидкостной хроматографии.

29 июля 1991 г* N 6101-91....... ..103....

Гетероциклические соединения

1.3- Временные методические указания по определению остаточных количеств 

азовита в зерне злаковых» зеленой массе растений» сахарной свекле» 

яблоках» почве и воде газожидкостной ж тонкослойной хроматографией.

29 июля 1991Т* N 5371-91......... 110.....

14- Методические указания по определению байфидана в зерновых и лекар

ственных культурах» воде и Почве методами газожидкостной и тонко
слойной хроматографии.

29 июля 1991т* N 6131-91........123____

15. Методические указания по определению бутизана С в воде и почве ме-
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тодом газожадкоотшй хроматографии.
29 июля 1991 г, N 6139-91-..---- 131----

16- Временные методические указания по хроматографическому определению 
ивива и его метаболита» 2,6-лутидина в воде» овощам (картофель * огур

цы »томаты),

29 жюля 1991 г* N 6079~91....... 136......
17. Временные методические указания но хроматографическому определению 

ивина в биологическом материале.

29 июля 1991г. N 6078-91....... 143......

18. Временные методические указания по определению остаточных количеств 

ивина и его комплексов в воде методом тонкослойной хроматографии-

29 июля 1991г. N 6077-91....... 149.....

19- Временные методические указания по определению кентавра в воде ме

тодом хроматографии в тонком слое.

29 июля 1991 г» N 6100-91.....-.155— -

20. Временные методические указания по определению лент а грана в афир- 

ных маслах методом тонкослойной хроматографии.

29 июля 1991 г* N 6111-91....... 162.....

21 .Временные методические указания по определению рейсера в эфирных 

маслах лаванды и мяты методом газожидкостной хроматографии

29 июля 1991 г» N 6074-91 .......168.....

22. (Методические указания по определению топаза в сельскохозяйственных 

культурах газожидкостной и тонкослойной хроматографией.

8 июня 1989г, N 5009-89........ 174-...

23- Временные методические указания по определению харелли в воде ме

тодом хроматографии в тонком слое.

29 июля 1991г. N 6102-91....... 182...
24- Временные методические указания по определению экспромта в воде 

методом хроматографии в тонком слое*

29 июля 1991г. N 6107-91....... 191--.
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25. Методически© указания по определений) ш ш щ с а  в почве» зерне зер

новых культур методами газожидкостной и тонкослойной хроматогра

фии.
29 июля 1991г, N 6273-91.......199...

Нитрофенолы ж их производные

26* Методические указания по определению акрекеа ж даносеба в крови 
ж моче тонкослойной хроматографией.

4 октября 1988т» N 4707-88..... 210...

27- Методические указания по определения) трефлана в зеленой массе и 

зерне зерновых культур методом газожидкостной хроматографии.

29 июля 1991г. N 6125-91........215..

Производные мочевины и карбаминовой кислоты

28. Временные методические указаттая по определению остаточных коли

честв днмшшяа в яблоках тонкослойной хроматографией.

29 июля 1991г. N 6075-91........222..

29- Временные методические указания по определению остаточных коли

честв картолияа-2 в зерне ячменя, пшеницы и других злаков,гречи

хи, бобах сои,сухих кормовых травах, почве и воде тонкослойной 

хроматографией.

29 июля 1991г. N 6097-91........ 228.
30. Методические указания по определению карте лина.2 в биосубстра

та х методом тонкослойной хроматографией.

29 шаля 1991г. N 6115-91........240.

Алкажсарбоновые кислоты и их производные

31. Методические указания по ускоренному определению 2,4-Д и ТХА

в биоматериале (органы и ткани мелких наземных и почвешшх жи

вотных) методом газожидкостной хроматографии.

4
29 июля 1991г. N 6128-91 247. .



32. Методические указания по определению 2,4™Л в воде методом обра- 
щенно-фазовой высокоэффективной жидкостной хроматография.

29 июля 1991г. N 6127-91...... 253..

Прочие пестициды

33- Временные методические указания по определению пабу в эфирных ма
слах методом тонкослойной хроматографии.

29 июля 1991г, N 6110-91........ 260..
34. Временные методические указания по определению остаточных коли

честв нафта левого ангидрида в зерне кукурузы, льна и воде тонко
слойной, хроматографией.

29 июля 1991 г, N 6096-91...... 265...

Методически© указания по измерению концентраций пестищадов 
и полупродуктов их получения в воздухе рабочей зоны

1 . Методические указания по га зо хрома трографическому измерению концент
раций бутизана в воздухе рабочей зоны.

29 июля 1991г. N 6138-91 .... ....272____
2. Методические указания по хроматографическому Измерению концентраций 

видаила в воздухе рабочей зоны.
26 февраля 1991 г, N 5325-91 ..... 276....

3. Методические указания по хроматографическому измерению концентраций 
глина в воздухе рабочей зоны.

29 июля 1991 г, К 6134-91.........281.....
4. Временные методические указания по хроматографическому измерению кон

центраций грамекса в воздухе рабочей зоны.
29 июля 1991г. N 6082-91.........285......

5. Временные методические указания по хроматографическому измерению кон
центраций гранстара в воздухе рабочей зоны.

29 июля 1991 г, N 6090-91 289___



6. Методические указании по измерению к о в ц в ш р в ^ Й .  оксима дакамбм в воз
духе рабочей зоны тонкослойной хроматографией*

29 шаля 1991г. N 6117-91.-*.... 295....
7. Временные методические указания по хроматографическому измерению кон

центраций дшшата и эдила в воздухе рабочей зоны.
29 июля 1991г. N 6154-91....... 300......

8. Методические указания по измерению концентраций 0 ^ ~  О д  - эфиров 2*4-ДМ;
2.4-Д и 2,4.5 - ТП~ кислот в воздухе рабочей зоны методом 
тонкослойной хроматографии.

29 июля 1991г. N 6119-91.........308......

9. Временные методические указания но измерению концентраций дуала в 

воздухе рабочей зоны методом фотометрии» тонкослойной ж газожидкост

ной хроматографии.
29 июля 1991 г* N 6086-91.......314......

10 Временные методические указания по хроматографическому измерению 

концентраций кентавра в воздухе рабочей зоны

29 июля 1991 г, J* 6085-91....... 323.....

11. Временные методические указания по хроматографическому измерению 

концентраций лондакса в воздухе рабочей зоны.

29 шаля 1991г. N 6104-91........ 329..... -

12. Методические указания по хроматографическому измерению концентраций 

4-яитро-о-ксилола и 3-нитро~о-ксилола в воздухе рабочей зоны.

29 шаля 1991 г* N 6116-91 ......... 334.....

13. Методические указания по газохроматографическому измерению 

концентраций омайта в воздухе рабочей зоны.

29 июля 1991г. N 6269-91 ........ 339----

14-Временные методические указания по газохроматогтафическому изме

рению концентраций офтанола-Т (по изофевфосу) в воздухе рабочей 

зоны
29 ш л я  1991г. N 6087-91....... 344----

6



15 .Методические указании по хроматографическому измерению концентрахркй 
4~родаи~2-зитроашшша в воздухе рабочей зоны,

29 июля 1991 г, N 6118-91.....349--*-
16.Временные методические указания по измерению коонцентраций тиадиа- 

зола в воздухе рабочей зоны методом тонкослойной хроматографии
29 шаля 1991г. N 6084-91.....354___

17 .Временные методические указания по хроматографическому измерению 
концентраций тетрила в воздухе рабочей зоны.

29 июля 1991г. N 6089-91.....358---
18.Временные методические указания по измерению концентраций

фодикура в воздухе рабочей зоны методом тонкослойной хроматографии
29 июля 1991г. N 6112-91___...362____

19-Временные методические указания по газохроматографическому 
измерению концентраций фюзиладз в воздухе рабочей зоны.

29 шаля 1991г. Ы 6088-91...... 369----
20.Временные методические указания по хроматографическому 

измерению концентраций харзлли в воздухе рабочей зоны.
29 июля 1991г. # 6071-91.....373---

21 .Временные методические указания по измерению концентраций 
экспромта в воздухе методом газожидкостной хроматографии

29 июля 1991г. Л 6081-91.....378....
22.Временные методические указания по хроматографическому измерению 

концентраций эллипса в воздухе рабочей зоны.
29 июля 1991г. J* 6083-91..___383___

23-Методические указания по измерению концентраций эфа ля в воздухе 
рабочей зоны фотометрическим и газохроматографическим методом.

29 июля 1991г. $ 6120-91.....387---



Х Я О Р О Р Г А Н И Ч Е С К И Е  П Е С Т И Ц И Д Ы
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Министерством вдравоожранения СССР 
11 А и октября 1988 г»
М 4707-88

МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ ПО О П Р Е Ж Л Ш Й Ю  АКРЕКСА Ж 
ДИНОСЕБА В КРОВИ И МОЧЕ Т-ОШСООдОйКОй ХРОгЛАТОГРАФЙВЯ

1. Краткая характеристика препаратов
Акрекс (дшюбутоНр талан, МС-1053* изофен)-2*4- дакитро-б-втор- 

бутшг-феэм-изощэопкякарбонат

/О С О О С Н (С Н ,)2ч сн( с н ^ с у ^
C14H1 8 °7 N2

Мол.масса 326*31

В чистом виде - кристаллическое вещество светло-желтого цвета, Тил. 
61 -62°С. Препарат плохо растворим в воде , хорошо растворим в большин
стве органических растворителей .Устойчив к кислотам , под действием 
щелочей гидролизуется с образованием дияосеба.

Выпускается в вида 50%-ного смачивающегося порошка.
Применяется как контактный акарицид и фунгицид на цитрусовых куль

турах* огурцах и хлопчатнике.
Диносеб (гебутокс)- 2 * 4-данитро-6-втор-бутилфенол

/ С ^ С Щ С Е ^ )
G10H12N2°5

°2n— < ОН,

Ю г

Мол.масса
240,2

РазработчикиШмигиде А . М* , М. А. Клисенко, Н.й. Рева,Н - В . Суперсон. * 
8НШГИНТ0КС г.Киев.
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В чистом вида -  желто© кристаллическое вещество, Т .ш г .  3 8 -4 2 ° С .  

Растворитель в воде при 2 0 °С  50  мг/л, в этаноле 4 8 0  г/л, хорошо раство
рим и в других органических растворителях.

ЛД50 для крыс 40-50 мг/кг.

2. Методика определения 
2 . 1 . Принцип метода
Метод основан на подкислении анализируемой пробы минеральной кисло 

той, извлечении пестицидов дие типовым эфиром и последующем определении 
тонкослойной хроматографией на пластинках "силуфол".

2.1.2. Метрологическая характеристика метода
Предел обнаружения в пробе -2,0 мкг
Размах варьирования -72-85 X
Стандартное отклонение - ~ 8,0Х
Относительное стандартное отклонение - - 10,07,
2.1.3. Избирательность метода
Определению акрекса может мешать кара тан, имеющий близкое значение 

, однако совместно эти пестициды не применяются.
2.2. Реактивы и растворы 
Ацетон, чда, ГОСТ 2603-79.
Диатиловый эфир, х .ч.,ГОСТ 6262~79.
Гексан, х.ч.,ТУ 69-09-3375-78.
Бензол,* х.ч., ГОСТ 5955~79.
Этиловый спирт, ректификат,. ГОСТ 5962-67*
Хлористоводородная кислота, ч.,Г0СТ 3118-77;разбавленная дистилли

рованной водой в соотношении 1:1.
Муравьиная кислота, ч.,Г0СТ 5848-73.
Сульфат натрия безводный, х.ч., ГОСТ 4266-77.
Гидроокись калия, чда,ГОСТ 9285-87.
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Дистташфованвая вод® ,ГОСТ 7602-72„

Пластаны "снлуфол", 15*15 (4GGP).

Универсальная индикаторная бумага*
Вата гироскопическая.

Стандартные раствори экрекса и диносеба в ацетоне с концентрацией 

100мкг/ш1. Растворы стабильны в течение 3-4 месяцев при хранении в хо
лодильнике в

Проявляющий реактив г В мерную колбу на 100мл помещают 5т хтвдроокпси 

калия р растворяют в этиловом спирте и доводят до метки а таловым спиртом. 

2.3•Приборы»аппаратура и посуда

Ротационный вакуумный испаритель ИР-1 М РТУ 23-11-017-76 или аналогичный 
прибор*

Водяная б а н я ,ТУ 4 6 -2 2 -6 0 3 -7 5 .

Вакуумный водоструйный стеклянный насос,ГОСТ 25336-82.

Сушильный шкаф,ТУ 64-11-1411-7633.
Делительные воронки,ГОСТ 25336“82„на 250 мл.

Мерные колбы,ГОСТ 1770-74,на 100 мл.

Микропипетки„ГОСТ 20292-74,на 0,1;0,2 мл.

Пипеткиу ГОСТ 1770~74,на 1,5 мл»

Колбы конические,ГОСТ 25336-82,на 100 мл.

Колбы круглоданные9Г0СТ 25336-82.на 100 мл 

Цилиндры мерные,ГОСТ 1770-74,на 50;100 мл.

Воронки химические диаметр 6 см,ГОСТ 25336-82.

Ступка фарфоровая с пестиком,ГОСТ 9147-80.

Камера хроматографическая,ГОСТ 25336-82.

Пульверизатор стеклянный.

Палочки стеклянные.



2.4.Подготовка к определению
Хроматографическую камеру за 20-30 ш т  до начала жроматозтрафщро- 

вания заполняют смесью растворителей гексан-давталовый ефир-муравви
на я кислота (90:10:2) или гексан-бензол (2:3).

2. 5 .Проведение одре деления
Моча. 10 мл мочй помещают в делительную воронку на 250 мл,разбавляют 

до 50 мл дастшшарованвюй водой, затем подкисляют до pH 1-2 разбавленной 
(1:1) хлористоводородной кислотой и триады экстрагируют дош таловым 
ефиром(20„20 и 20 мл)-В случае образования эмульсин к каждой порции 
экстракта прибавляют 5-7 мл этилового спирта»

Объединенный эфирный экстракт пропускают через безводный сульфат 
натрия ( около 7 г)в круглодонную колбу и отгоняют эфир с помощью 
ротационного испарителя до объема около 2-3 мл,Остаток растворителя 
удаляют в токевоздуха до объема 0,2-0,3 мл.

Кровь.2 Ш 1 крови помещают в фарфоровую студку, прибавляют 0,5 мл ра
збавленной (1:1) хлористоводородной Кислоты и растирают с 30-35 г безво
дного сульфата натрия до сыпучей массы (сульфат натрия- прибавляют посте
пенно по 8-10 г).

Полученную массу помещают в коническую колбу на 100 мл,заливают 
35-40 мл диэтилового эфира и экстрагируют пестициды в статических 
условиях,периодически перемешивая содержимое колбы,в течение 15-20 мин. 
Экстракт пропускают через безводный сульфат натрия в круглодонную колбу 
для отгонки растворителя.Экстракцию повторяют дважды свежими порциями 
эфира.Растворитель отгоняют с помощью ротационного испарителя до объема 
2-3 мл.Остаток растворителя удаляют в токе воздуха до объема 0,2-0,3 мл.

Концентрат в колбе количественно с помощью микропипетки переносят 
на пластинку-Параллельно на пластинку наносят серию стандартов с содер
жанием 2;5;10 мкг пестицидов в пятне (равные количества акрекса и дано- 
себа наносят в одну точку),Пластинку в течение 30 мин выдерживают на
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воздухе и помет,вш в жрорлатографжческую камеру с одной шв указанных 
в ш е  сметам растворителей*После подъема фронта растворителя от стар

товой Линии на высоту 10 см хроматотоафйрованш прекращают „ Пластинку 
ш!де-р®швавт в вытяжном шкафу для удаления растворителя, орошав гшо— 
1шяшжцшм реактивом и помещают на 5—7 ияин в сушшхьнмй шкаф с темпера
турой 100-105°С „ При наличии пестицидов на хроматограмме проявляется 
окрашенные в ярко-желтый. цвет гттяа» Величина приведен» в таблице

Величины а креке а и даносеба Таблица

Пестицид 1
1

Подвижный растворитель
1 1 
1 гексан-бензол (2:3) 1 Гексая-ефяр-иуравьиная 

кислота (90:10:2)

Акрекс 0,25 0,29
Диносеб 0 553 0,51

2.6. Обработка-результатов анализа
Количественное определение проводят сравнением площади и интенсив

ности окраски пятен пробы к стандартов»
Содержание пестицидов в анализируемой пробе X (мг/мл) вычисляют по

формуле: Д
Х=_________ , где

Р
А - количество пестицида е найденное в хроматографируемой пробе „ мкг;
Р - объем анализируемой пробе* шх»

3» Требования безопасности
Необходимо соблюдать общепринятые правила техники безопасности 

при работе с токсичными веществами* органическими растворителями, 
электронагревательными приборами»

214
МУ 4707-88

https://meganorm.ru/list2.htm

