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Настоящие методические указания предназначены для

санитарно-эпидемиологических станций и научно-исследова
тельских учреждений Минздрава СССР,а также ветеринарных,агро
химических, контрольно-токсикологических лабораторий Мин
сельхоза СССР и лаборатория других Министерств и ведомств, 
занимающихся анализом остаточных количеств пестицидов и био
препаратов в продуктах питания,корках и внешней среде*

Срок действия временных методических указаний устанав
ливается до утверждения гигиенических регламентов*

Методические указания апробированы и рекомендованы в 
качестве официальных группой экспертов при Госкомиссяи по 
химическим средствам борьбы с вредителями,болезнями рас
тений и сорняками при МСХ СССР*(Председатель группы экс
пертов -  М.Л.Клисенко)*

Методические указания согласованы и одобрены отделом 
перспективного планирования саяэпкдслу*бн ИНПиТМ им.Мар- 
шшовского Е*И. и лабораторным советом при Главней санитар
но-эпидемиологическом управления Минздрав». СССР*
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"Хтверадаю*

Заместитель Главного 
государственного 
санитарного врача СССР

А *Йв ВаЛче яко
19 октября 1979г № 2077-79

ВРЕМЕННЫЕ

Кетсдячесхяе указания по определению остаточных 

ж и л ш ч е с п  некоторых аналогов ювенильного r o p r a ia i  

ажтосида* алтоэара н п-бромфенилового эфира гора-

ш ол в растениях картофеля к почве методами тон
кослойной и газо-жидкостной хроматографии

1 @ Краткая характеристика препаратов (см #таблД )#

2 , Методика определения адтсовда, алтоэара и 

п-оромфенилов ого эфира гераниола в растениях

картофеля и почве

2 Д е  Основные м м а и я

2ЛЛ* Принцип метода® Метод основан на извл ечен »  

препаратов нэ растительной пробы я почвы органическим растворите
лем, очистке экстрактов методом шгкрсдистидляцик в вакууме или 
колоночной хроматографией на окном адшшя* качественной идеи- 
ткфикацп в тонком слое кремневой кислоты н количественном опре
делении методом газо-лэдкостной хроматографии*, Предел определв- 
н и  методом ТСХ для алтосида я алтозара -  0,05 ur/кг, для п-бром- 
Фенвлового эфира гераниола -  0,10 мг/кг, Минимально детектируе
мые количества алтоекда -  0Э0% нг, алтоэара -  0,02 нг, п-бром-
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фе нед с®ого эфира гераниола -  0,08 нг в 2 миг х ронатографируемоп» 
вкстракта.

2 .1.2 Метрологическая характеристика метода приведена 
в табл'. 2£

2.2. Реактивы и растворы

Я-Ге’ сан,ч«, ТУ 64)9-3375-78 
Циклогексан, ч ., МРТУ 6-09-3112-66 
Хлороформ, чда., ГОСТ 3160-55 
Ацетон, чда., ГОСТ 26034$
Метилен хлористый, ч1. ,  ТУ 6-Ш_371б~74
Этиловый эфир уксусной кислоты, хч., ГСЙТ 5-1070-71
Диэтяловый эфир; для наркоза
Натрий сернокислый б/в, хУ. .ГОСТ 4166-66
Алюминия окись для хроматографии, П-ой ст^акт'., МРТУ 6-09-5296-68 
Кремневая кислота для тонкослойной хроматографии, чда.,ГоОСТ 4214-70 
Кремний окись (1У) для люминофоров , МРТУ 6-69-485-67 
Пластинки Силуфол 150 х 150 мм или 5 х 150 мм (ЧЮСР)
5%-ный раствор фосфорно-молибденовой кислоты Сч.,МРТУ 6-09-47-67) 
в 96%-ном этиловом спирте, готовят свежий еженедельно, хранят в 
холодильюосе
2%-ннй раствор ванилина в конц; серной кислоте Сода, ГОСТ 4204-66) 
готовят свежий каждые 2-3 дня хранят в холодильнике 
Проявляющий реактив: 0,25 г азотнокислого серебра растворяют в 
I мл дист^водн, прибавляют 1‘,а мл кони*, аммиака (25%-) и доводят 
ацетоном до 25 мл? Хранят в холодильнике.
Соляная кислота, концС, чда., ГОСТ 3118-67
5%-най водный раствор калия марганцовокислого (ода; ГОСТ 4527-65).
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раствор п-нктробеизилпиридина (ч# МЕТУ 6-09-А737-67) в 
ацетоне» хранят в холодильнике,
10 -̂ный раствор тетраэтилеяпенташна Сч, МЕТУ 6-09-3206-66) в 
ацетоне, хранят в холодильнике.
Азот, ©сч, МЕТУ-6^)2-375-66,
Водород#
Хроматок -̂AW4USS (0,16-0,20 мм) с 5^6Е-30,
Хроыатон (0,16-0,20 шд) с 5% ХЕ-60#
Стандартные растворы в гексане алтосида и адтоэара (ч) -  ЮО и
10 тт/шж ш .п-броифенилового эфира гераниола в циклогексане -
100 шт/ил®

2,3* Приборы к посуда
Гомогенизатор, тип 302 (ПНР) иди люосй другой 
Ротационный испаритель
Аппарат для встряхивания (АВУЛ,АВУ-2 или аналогичный)
Ери бор для иккросублкмацмк
Вакуумный насос масляный
Колбы конические со ст.шл*29 ш» емкостью 500 ц 250 ш  (тин КЕШ) 
Колбы кругздойнш m  сг.вд. 29 мм, емкостью 500 щ 250 мж (тип КНКШ) 
Воронки химические диаметром 4--8 см
Пробирки градуированные с притертыми пробками со ст.кл. 14,5 мм, 
евкостьа 10 мд (тип ПККШ)
Йшсрошнатея та ОД в 0,2 мл
Пластинке стеклянные для TGX размером 6 х 16 см шш 20 х 20 ем 
Пульверизатор
Сосуды ( камеры ) для хроматографированы
Прибор для отгона растворителей 
Газовый хроматограф серии *Цват*
Код да» стеклянные: д.в«а 1-2 ц, диаметр 3 мм-
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Мюеротяряцн не Ю шсх
Секундомер
Кокошек стеклянные хроштографичеекие; длина 40 см, диаметр 18 мм 
Мерные шшгадры на 100 т

2**4̂  Ход анализа
Г\4Д, Извлечение алтосида и адтезара из проб мстительного 

происхождения
Отвешивают 20 г яз измельченной средней пробы растений карто

феля в стакан гомогенизатора» заливают 100 ил к-гекбана к гомоге
низируют I минуту при 6-7 тыс.оборотов* Фильтруют экстракт через 
бумажный фильтр в круглбдонную колбу. Ополаскивают 2-3 раз* рас
тительной остаток и фильтр 50 мд гексана, присоединяя его ж основ
ному экстракту .̂ Объединенный фильтрат упаривают на ротационном- 
пленочном испарителе при 40° С до 5-7 мл. Остаток экстракта пере
носят количественно в сосуд для микродистилляции в вакууме*

2*4,2. Извлечение п-бромфенилового эфира гераниола из проб 
растительного происхождения

Отвешивают 20 г  из измельченной средней пробы растений картофеля 
в стакан гомогенизатора, заливают 100 мл циклогексана и гомогени
зируют I шнуту при 6J7 тыс* оборотов» Фильтруют экстракт через 
бумажный фильтр в круглодояную колбу* Остаток, растительной массы 
2-3 раза ополаскивают при перемешивании 50 ш  циклогексана, при
соединяя его к основному экстракту^ Объединенный фильтрат упари
вают на ротационном пленочном испарителе до 5-7 мл*

2;4£3^ Извлечение алтосцда, алтозара и п-бромфевилового эфи
ра тщтет  из почвы

Отвешивают из садней пробы измельченной и подготовленной 
для анализа почвы 100 г, помещают в коническую колбу, заливаю*
200 мл хлороформа или хлористого метилена и встряхивают на апта-
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рате для встряхивания в течение 1-2 часов* Фильтруют экстракт че- 
чсз бумажный фильтр* Ополаскивают почву и фильтр 2-3 раза по 50 мл 
растворителем. Объединенный экстракт упаривают на ротационном пле
ночном испарителе до 5-7 мл. Остаток используют для очистки*

2 .4 .4 . Очистка экстрактов от примесей 
Рробыи содержащие алтосид и алтозар. Упаривают остаток растворите
ля в сусуде для микросубдкмацки током воздуха полностью. Подклю
чают прибор к вакууму и дистиллируют при 85° С и 1-2 мм рт*ст. в 
течение 30 минут* После окончания микросублимации отключают ваку
ум, смывают дистиллят с "пальца4 5-7 да с веке не регнанп ого дизтн- 
лового эфира. Добавляют до метки эфир. Используют очищенный экст
ракт для ТСХ качественной идентификации я для количественного №С 
определения;
Пробы, содержащие п-бромфекил'овый эфир гераниола. Упаривают оста
ток. растворителя в токе азота досуха. Растворяют экстракт пробы в 
10 их циклогексана к очищают на хроматографической колонке. В хpo
rn то графическую колонку вкладывают ватный тампон*толщина слэя 3 -  
-  5 мм* затем насыпают сверху слой сернокислого натрия б/в -  2 см* 
слой окном алюминия для хроматография П-ой ст* активности -  7 ом* 
снова, слой сернокислого ватрил б/в -  2 см. Предварительно пропустив 
через колонку 20-25 да циклогексана* вносят в колонку растительный 
мл* почвенный экстракт и элюируют п-бромфениловый эфир гераниола 
100 ш  циклогексана. Упаривают растворитель до 3-5 да на ротацион
ном пленочном испарителе. Очищенный экстракт после упаривания пере
носят количественно из колбы в градуированную пробирку и доливают 
растворитель до определенного объема. Используют очищенный экстракт 
для ТСХ качественной идентификации и количественного ТО определе
ний;
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2#5* Качественная идентификацяя
Шш раоотойййй 2 см от нижнего края пластинки на стартовую дн

ищ» наносят очищенные экстракты из проб, соответствующие 2-5 г 
растений к 10-20 г  почвы* Радом наносят серию стандартных раство
ров препарата* Пластинки помещают в камеру для хроматографирова
ния ш Проявляют алтосид и алтоэар в системе гексан-атилацетат (9*1), 
а п-бромфениловый эфир гераниола в системе гексан-этилацетат {111) 
ю т  гексан-ацетон Вынимают пластинку к сушат на воздухе.
Для обнаружения адтосида и алтозара пластинку опрыскивают из пуль
веризатора 5 -̂яым спиртовым раствором фосфорно-молибденовой кисло
ты шш раствором ванилина в конц* се р о ! кислоте, Нагрева
ют пя&стянку ъ термостате 5 минут при 110° С, Алтосид и адтоз&р 
при проявлении фосфоро-молибденовой кислотой обнаруживаются в 
жиде синих пятен на желтом фоне, при использования ванилина -  розо
вато-сиреневых пятен на белом фоне,

Для обнаружения п-бромфенилового эфир гераниола пластинку по
едет проветривания на воздухе от следов органического растворителя 
помещают » сосуд над газообразным хлором, получаемым смешением 
12$~ибй соляной немолоты с 5J6-hhm раствором марганцовотслого ка
дия# Проветрят»1! Шастимку от избытка хлор в вытяжном икафу, Ва
там опрыскивают ее проявляющим реактивом ( раствором азотнокислого 
серебра I шытмА В ацетоне)® Облучают пластинку ультрафиолетовым 
cletosU н-СремфениловиН эфир гераниола обнаруживается в виде пятна 
серого цвета Ш белом фоне*

Ирм наличии хг-кктробензилпирвдииа п-бромфениловый эфир герани
ола мокло обнаруживать опрыскиванием пластинки 2$-ным раствором 
п-шнрсбеЯзкипирвдика в ацетоне, нагреванием в течение 5 минут при 
150° О I шелдуще! обработкой 10%~ныи раствором тетраэтялеяпент-
амиет Ш ацетоне* В этом случае п-бромфенкдовыйз aftp гераниола про
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является синям пяткой ка белом фоне*
В т ш ч я ш и  Я^алтосида*. алтозара и n-бромфениового д ф ш щ  г е р -  

нкола в разных системах подвижныхрастворителей представлены в та
блице 8. Алтозар х алтосид не мешают обнаружению п^бромфеетлового 
эф§де гераниола*

2*,6„ Кодиче ствеяное определение
УсдовкРя для хроматотоафировакия алтозара, и алтоскда на газовом 
хроматографе "Цвет-106* с пламенно-ионизационным детектором:
Стеклянная колонка длиной I м диаметром 3 мм заполнена Хроматовом
*UWJ№i? <0,16-0,20 mu) с 5% i*E~30%
Для аятошда температура испарителя 220° С# колонки -  200° С#
для адтозара, соответственно, -  200°и 183° С* Поток азота 30 мл 
в шн# водорода 30 мл/мин, воздуха 24 л/ч, икала олектроыетра -  
-  2.1£ГП  а.
Условия для хроматографирования п-бромфенндового вфира гераниола 
на Хроматографе "ЦветЛОь* с пламенно-ионизационным детектором:
стеклянная колонка длиной- 2 и диаметром 8 ш  заполнена Хромат оном 

(0 #164),20 ии) с 5# ХЕ-60, температура испарителя &0**09 
колонки -  175° Св поток азота -  60 мх/мин, водорода -  30 ш/мнив 
воздуха -  24 л/ч* шкала вдектрометра « 2Д0~** а.
Скорость протяжкн ленты 860 км/ч*

Для количественного определения указанных веществ шкрсаипрк- 
дом вводят в колонку газового хроматографа 2 тж очищенного екст- 
р&гга ш сравнивают высоты шка аналмзмруемой пробы с тосташ пи
ков серии стандартных растворов препаратов, содержащих различные 
количества. действующего вещества* В случае низкого содержащая ама
лого в ювенильного гормона в анализируемой пробе упаривают очищен
ии! экстракт д© 1-2 ш и вновь вводят в колонку 2 тж экстракта* 

Расоадтышм содержаще аналогов ттшьшьтс гормона в анали
зируемом « t a m e  по уравнению:



^cf -  койц* стандартного раствор, вещества , мг/кя,
Hj -  высота пика анализируемого вещества, мм, 
пст “  BriCOta шка стандартного раствор вещества, мм, 
а -  объем вводимого в колонку хроматографа вещества, мкл, 
н ™ навеска анализируемой пробы, г.

Если при введении в хроштограф получаются слишком большие 
тки или происходит 11 зашкаливание11, готовят менее концентрирован
ные растворы, добавляя в анализируемый очищенный экстракт заме
ренное количество дополнительного растворителя®

2,7* Настоящие методические указания разработаны Г,Ф#В{аег- 
ж&нмной (ВНИИШЗР̂ ;

3 , Требования безопасности
Соблюдаются требования безопасности, рекомендуемые для работы 

с органическими растворителями, концентрированными кислотами и 

сжатыми газами.



ХАЕЙШ 1
Ф^экжо-хмдаюсжие свойства аналогов ювенильного г о р ш т

Название #Эмпкри —  ̂
• • • • m m ? » .» .  : веская аналога взвинлъ—« ;
ж ого горлом р ор 7

Ыолеку-:
лйрный : 
вес 1ш•

Удехь-: 
ныЯ :вес %

«1

Упругость пара
при 25° : при 40° 

мм рт« ст.
Растворимость 

вода : органические 
t растворители

5 ДДсп 5 
: 4ерез : ПЛК 
: pot : мг/хг 
:для крыс:

Изопропил-II-ue- -  л 
токся-3,7,11-трн- Cj^Hj û3 
метил-2;j*-дол ека- 
дненоат (алтосад,-$15)

310 0,9261 2.37.Ю -5 1,60.10"* i ;39
Ацетон,хдоро- 
форм, бензол, 
спирт, гексан
I дра

5000
Ее

уста
новле
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^ТИД-З ®7. II -три- й Л- 
мвти-г;4-додеха- С17ЙВ0 * 
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-512 J
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ТАБЛИЦА 2
Метрологическая характеристика метода определен! 
гормона с пометы» газо-жидкостной хроматографии 

ятя ость оС“  0,95 )

е аналогов ювенильного 
^доверительвая веро-

11 рзпарат Объект Предел
обнаружен

Число Среднее J Средняя : Средняя:Коэффи-. Довери
исследо- определе значение ;хвадратич-:хвадра- :циент ва- тельный
вання ния, ний определе-:ная ошибка:тичная гриации интер

нг ния, % единичного:ошибка :единично- вал, %
п ; : измерения : среднего:го изш- 

V  : w :арнфш- :рения, %
j Ьгь |тиче|кого w АХ

Относитель
ная погре
шность из 
ме рения,

Алтосид растения
картофеля 0,04 9 83,52

почва 0;12 9 73,10

Алтоэар растения
картофеля 0,02 9 91,85
почва 0,06 12 84,65

ц«Бро1ь растения
0#ое 12 113,76февндовьШ картофеля

эфжр гера
ниола почва 0,24 6 90,93

3,91 1,30 4,63 3,58 2,99

11,30 3,77 15,45 11,90 -г
осо

*2,31 4,10 14,30 10,30 9,46 #;
5,07 1,46 5,-3 3,79 3,21

10,48 3,02 9,21 5,83 6,65
9,88 4,07 10,77 11,50 10,46

ъч
?
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т ш щ  з
Величины f$ji sp em p & m в в р&злмчяшс системах, псдвшших 

растворителей

Жрана pat ; о̂жвшж&ий ра сморитель
s гексаз-этиловий £фнр уксусной l етэкеан- адо?@г
s _ т о ж т ш  ч , |г (9 г!) I ( ! : ! )  I (**lj (WJ

Алгоснд 0,30 0,80 0,80 0,62
Адаозар 0,72 0,П 0,78 0,85

П-£роифеШЕОВВЙ 0,64 0,57 - 0,40
ttpp тераетож
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С С Д Е Р Ж А Н И Е

ХЛОРОРГАШЧЕСКИЕ ПЕСТИЦИДЫ

1 . Временные методические указания указания по
определению ХОП (ДДТ,ДДЗ,ДДД, -ГХЦГ) в рыбе 
и рыбной продукции методом газожидкостной хрома
тографии.

2 . Методические указании ло определению ХОП и сим- 
триазиновых пестицидов при их совместном присут
ствии в почве с помощью Г1Х-

3. Временные методические указания по определению 
остаточных количеств митрана в воде,сливах и
яблоках методом ТСХ.

5-ОС5ОРОРГАНМЧЕСКИЕ ПЕСТИЦИДУ

I* Методические указания по определению афоса в воз
духе рабочей зоны методами ПкХ и ТСХ.

2, Временные методические указания по определению боя- 
стара в ботве и оубнжх картофеля, листьях и стеблях 
хлопчатника, капусте, почве и воде ТСХ и FIX.

3. Методические указания по определению глифосата и его 
метаболита- аминометилфосфоновой кислоты методом хро
матографии в воде, почве, растительном материале *

4, Методические указания по определению остаточных ко
личеств дурсбана в воде,почве,лесной растительности

и биосредах методом ТСХ.
5. Временные методические указания по определению каун- 

тора в растениях сахарной свеклы и почве методом ТСХ,

Стр*

I

12

23

29

36

46

54

* 61
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б* Методические указания по определению метилмеркапто- 
фоса в воде,почве,винограде и зеленой масое хме
ля Ш  и ТСХ. 67

7. Временные методические указания по определению офу-
нака методами ГЖХ и ТСХ в почБе,растениях,воде водое
мов. 75

8. Временные методические указания по определению протио- 
фоса в растительном материале,почве и воде методами
ГЮ( и ТСХ« 52

9. Временные методические указания по определению се- 
лекрона в растительной продукции, почве и воде ТСк
и MX# 9j

10# Временны» методические указания по определению хлоро
фоса энзимно-хроматографическим методом в лцстыас 
белладонн и траве мяты перечной. ^0

II# Методические указания по определению в зерне и про
дуктах его переработки ФОП,применяемых для обеззаражи
вания зерна и зернохранилищ,хроматографическими мето

дами® 105

АЗОТСОДЕРЖАЩИЕ ПЕСТИЦИДУ
1. Методические указания по определению остаточных коли

честв акрекса,диносеба,каратака,ДНОКа в воде,почве.
ш растительном материале хроматографическими методами. ц д

2. Временные методические указания по определению байгоиа
методом ГЖХ в молоке, Р30

3. Временные методические указания по -определению барнона 
в воде, почве, растениях методом ГНХ.
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Методически© указания по определению кронетона 
в воде, почве, корне югубнеплодах и растительном ма
териала тех, ^

5* Временные методические указания по определению ридо- 
кила методом хроматографии в воде, почв©, растительном 
материала,

6, Временные методические указания по определению ров- 
раля методом ТСХ в водеf почве # томатах, картофеле*ви
ноград© , виноградном соке и вине* 168

7* Временные методические указания ронилана в раститель
ной продукции*почве и вод© ТСХ и ГЖХ, 175

Вт Временные методические указания по определению эвисех- 
та в растительной продукции*почве и в воде ТСХ, 162

9, Временны© методические указания ло определению эти-
римода в растительной продукции#почве и воде ТСХ» 188

ПРОЧИЕ ПЕСТИЦИДЫ

I* Временны© методические указания по определению гора- 
нилбутирата методом Г1Х и ТСХ в почве, воде, корнепло
дах и листьях сахарной свеклы,

dm Временные методические указания по определению бром- 
пропилата(неорона) ь яблоках и цитрусовых методом га
зовой хроматографии, 206

X  Временные методические указания по определению илдокса- 
на в воде и печво методом ГО .

Временные методические указания по хроматографичес
кому определению изатрина в почве м воде, 217



5. Временны© методические указания по определению 
омайтй методами Г&Х и ТСХ в почве,в воде и расте
ниях.

6. Методические указания по1определению хлората маг
ния в почве,воде,растениях(лодсолнечнике,луке) и 
в воздухе полярографическим и хроматографическим 
(ТСХ) методами.

7. Временные методические указания по определению оста 
Точных количеств некоторых аналогов ювенильного гор 
иона (алтосида#алтозара и п-бромфенилового эфира 
гераниола) в растениях картофеля и почве методами 
тех и ПСХ.
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