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Н астоящ ие м е тод и ч еск и е  ук а за н и я  предназначены  для

са н и т а р н о -э п и д е м и о л о г и ч е с к и х  стан ц и й  и н а у ч н о -и с с л е д о в а ­
т е л ь с к и х  учреж дений М инздрава С С С Р,а  такж е в е т е р и н а р н ы х ,а г р о ­
х и м и ч е с к и х , к о н т р о л ь н о -т о к с и к о л о г и ч е с к и х  л а бор а тор и й  Мин­
с е л ь х о з а  СССР и л а б о р а то р и я  д р у г и х  М и н и стерств  и в е д о м с т в ,  
занимаю щ ихся ан ал и зом  о с т а т о ч н ы х  к о л и ч е с т в  п ести ц и д ов  и б и о ­
п р е п а р а т о в  в  п р о д у к т а х  п и т а н и я ,к о р к а х  и внешней ср е д е *

С р ок  д е й с т в и я  временны х м е то д и ч е ск и х  указаний  у с т а н а в ­
л и в а е т с я  д о  утверж ден и я  ги г и е н и ч е ск и х  р егл а м ен тов *

М етод и ч еск и е  у к а за н и я  ап роби рован ы  и реком ен дован ы  в  
к а ч е с т в е  официальных гр уп п ой  э к с п е р т о в  при Г оск ом и сся и  по 
хи м и ч еск и м  с р е д с т в а м  борьбы  с  в р ед и тел я м и ,б ол езн я м и  р а с ­
тен и й  и сор н я к ам и  при МСХ С С С Р *(П р ед сед а тел ь  группы  э к с ­
п е р т о в  -  М .Л .К л и сен к о )*

М етод и ч еск и е  ук а за н и я  со г л а с о в а н ы  и одобрен ы  от д е л о м  
п е р с п е к т и в н о г о  планирования с а я э п к д с л у * б н  ИНПиТМ и м .М а р - 
ш ш о в с к о г о  Е*И. и л аборатор н ы м  с о в е т о м  при Главней  с а н и т а р ­
н о -э п и д е м и о л о г и ч е с к о м  у п р а вл ен и я  М инздрав». СССР*
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З а м ести тел ь  Г л а в н о го  г о с у д а р с т ­

в е н н о го  са н и т а р н о г о  вр ача  СССР 
АЛ.ЗАИЧаИКО

"ЗО^ларта г

№ 2 3 7 0 -8 1

ВРЕМЕННЫЕ
МЕТОДИЧЕСКИ УКАЗАНИЯ ПО ОПРЕДЕЛЕНИЮ 

КАУНТЕРА В РАСТЕНИЯХ САХАРНОЙ СВЕКЛЫ И ПОЧВЕ 

МЕТОДОМ ТОНКОСЛОЙНОЙ ХРОМАТОГРАФИЙ.

I* Х а р а к т е р и ст и к а  ан ал и зи руем ого  п ести ц и д а .

Каунтер -£ £[ / 1,1-диметилатил / thoJ  метил| 0$0-диэтил 
дйтиофоофат q

CHACHzO Jf СНз
y - S - C H i S - b - C H b

£Нл СНг О  С/£ М,М. 2 8 8 ,ад

Э мпирическая формула С К О S  Р .
9 •— з

Синонимы: т а р б у ф о с , АС 9 2 1 0 0 , 0 /  9 2 1 0 0 , <$/0г 2 ?9 2 О .

Х им ически чисты й п р е п а р а т - б е сц в е т н а я  м а сл я н и ста я  ж идкость  

с о  слабым неприятным запахом  с  тем п ер атурой  плавления 2 9 * 2 °С ; 

с  т еч к ой  кипения 6 9 °С  при 0 ,0 1  мм р т . с т .

Д авление пара 2 , 6 . 1 0 " ^  р т . с т .  при 2 6 °С ; 1 ,0 Л 0 “ э мм р т . с

при 4 2 °С : 2 ,4 Л 0 ~ ^  мм р т . с т .  при ? ь °С .

Т рудно р а ст в ор и м  в в од е  /  0 ,001 /.»  / »  р а ст в ор и м  в а ц е то н е , 

а р ом а ти ч еск и х  у г л е в о д о р о д а х , хлорированны х у г л е в о д о р о д а х , emip 

тах*

Каунтер /  гранулированный 2-I0i препарат /  -фосфорорганл - 
ческий йисек тицид , эффективен против многих вредителей сельо 
хозяйственных культур. Применяете)! путем внесения в почву.



2 .  М етодика оп р ед ел ен и я  к а у н тер а  в р а с т е н и я х  

оа х а р н ой  свеклы  и п оч в о  н еход ом  тон к осл ой н ой  хр ом а­

тографии,

2 . 1 .  Основные полож ения.

2 . 1 . 1 .  Принцип м е т о д а .

‘Предлагаемый ко х од  о сн о в а н  на у в л е ч е н и я  к а у н тер а  из и с с л е ­

дуем ой  аробы .хлоро& ю рм ом  с н о сл о д у щ н и  хр ом атограф и рован и ем  в 

тон ком  сл о е  ои л м к а гвл я . Подвижной фазой я в л я е т ся  с м е с ь  н - г о к -  

сан а  с  ац етон ом  в соотн ош ен и и  10 : 1-

Длп обнаруж ения к а у н тер а  пласти н ку опры скиваю т р а ст в ор а м и  

а з о т н о к и с л о г о  се р е б р а  и б р е м ф б н ол ов ого  си н е г о ,ф о н  о б е с ц в е ч и ­

ваю т лимонной к и сл о т о й .

К ол и ч еств ен н ое  оп р од ол он и о  п р ов од ят  путец  ср ав н ен и я  и н тен ­

с и в н о с т и  о к р а ск и  и площади п ятен  проб и ста н д а р тн ы х  р а с т в о р о в  

на одн ой  п л а ст и н к е .

2 . 1 . 2 .  М етр ол оги ч еск а я  х а р а к тер и сти н а  м е т о д а .

Д иапазон оароделяем ы х к он ц ен тр ац и й  5 -7 0  м к г .

Нихний п р ед ел  обнаруж ения 5 м кг в ан ализируем ой проба  и ш

0 ,0 5  ы г /к г ./
С родное зн а ч ен и е  оп р ед ел ен и я  при п  «  5 р а в н о  00  п р о ц е н т о в . 

Д оверительны й интервал  .при р  = 0 ,9 5  р а вен  80+ 8 , 3^ .

2 . 2 .  Реактивы  и р а с т в о р ы .

Хлороформ , х . ч . ,  ГОСТ 2 0 0 1 5 '7 4  

А ц етон , х . ч . ,  ГОСТ 2 6 0 D -7 9  

u-Г о к о а н , ч . ,  Т У -о - 0 9 - 3 3 7 5 - 7 8 .

Натрий с е р н о к и с л ы й ,б е з в о д н ы й ,ч .д .а . ,Г О С Т  4 X 6 6 -7 6 .

Промфе иол оный синий ш и .  , ч .д . а . / 1 7 - 6 ч ) 9 ~ 1 0 5 р - ? б в
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А зотн ока ол ое  о а р в б р о , ч . д . а .  .ГОСТ I 2 7 7 -7 5 .

Этиловый опара» 1 У -6 -0 9 -1 7 Ю -7 У .

Гипо медицинский, OCX- 2 1 -8 - 7 4 .

О кись алюминия для  хром атограф ии, Х У -6 -0 9 -3 9 1 6 -7 5 , н ей тральн ая,

О степ ен и  а к ти в н ости .

С иликагель марки КСК для хр ом атограф ии, Т У -6 -0 9 -2 5 2 8 -7 2 .С и л и к а ­

гель изм ельчаю т, просеиваю т черва си то  ТОО меш. Хранят б е г  д о с ­

тупа ш а г и .

К ислота лимонная, ГОСТ 9 0 8 -7 9 , 2,5;£г-ный р а с т в о р .

Стандартный р а с т в о р  к а р т е р а  /  I  м г/м л  /. Ш I -  0 ,0 2 5  г  препарата 

/  99% / р а ств ор я ю т в ацетона в мерной колба на 25 мл. Срок хран е­

ния I  м еся ц .

Стандартный р а с т в о р  к а р т е р а  / 0 ,1  м г/м л  /  Ш 2 го т о в я т  р а з б а в ­

лением ацетоном  р а ст в о р а  № I  в  10 р а з .

Проявляющие р еа ген ты :

Ш X. 0 ,0 5^ -н ы й  р а ст в ор  брои ф он ол ового  си н е го  в 50£~ном э т а ­

н о л е . /  250  м г бр ом ф ен одового ои н его  р а с т в о р и т ь  в  500 мл 

50Дг-ного зтан ол а  / .

й: 2 . Х/Ь-ный водный р а ст в о р  а зо т н о к и сл о го  се р е б р а  /  5 г  а з о т ­

н о к и сл о го  с е р е б р а  р а ств ор я ю т в дистиллированной вод е  и 

р а с т в о р  разбавляю т д о  500 мл / .

Перед проявлением вмешивают равные объемы /  по 5 мл /  п р оя в - 

А я щ и х  р е а к ти в о в  й I  и № 2 . Этой омесью спрыскивают пластинка.

Реактивы Й П  *  2 хранят в склянках из тем н ого  отек л а  с  

«фнтертыми пробками для предохранения от д ей ств и я  с в е т а .

Подвижный р а о т в о р и т е д ь : см есь  н -гек оа н а  и ацетона в соотнош ении

10:1 .
2 .S .  Приборы и п осу д а .

Аппарат для встр я хи ван и я .

Колбы к р угяодон н ы е.
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Х олоди льни к  стеклянный дл я  о т г о н к и  р а ст в о р и т е л я .

В аня вод я н а я .

Воронки хим ические* ГОСТ 8 6 1 9 -6 4 *

Цилиндры мерные* ГОСТ 1 7 7 0 -7 4 .

Пульверизатор стеклянный.

Камера дл я  хром атограф и рован и я  /  э к с и к а т о р / ,  ГОСТ 1 0 6 5 -6 3 . 

Капиллярные пипетки для нанесения проб*

Микрошприц.

Стеклянные пластинки размером 9 х 12 и 10 х 18 см.

2 .4 .  Подготовка к определению.

2 . 4 . 1 .  П риготовление п л а сти н ок .

Стеклянную пл асти н ку тщ ательно моют с о д о й , хромовой см есью  

и ди сти л л и р ован н ой  в о д о й . Высушенную пл асти н ку покрывают с о р б ­

ционной  массой /  4 г силикагеля, 4 г окиси алюминия смешивают

0 0 ,8  г  г и п с а , прибавляют 20 ил ди стиллированн ой  воды и тща­

те л ь н о  размеш ивают в стеклянном  ста к а н чи к е  в течен и е 10-15 

т*ин. д о  одн ородн ой  массы А  суш ат на воздухе 80 м и н ., а за тем

1 час в сушильном шкафу при тем п ер а ту р е  100°С  или 1 8 -2 0  ч а с о в  

при ком н атной  температуре. Этой массы д о с т а т о ч н о  для приго­

тов л ен и я  4 -х  пластинок разм ером  Эх 12 см или 2 - х  пластинок 

размером 18x18 см.

2 .4 .2 .  Отбор проб.

Пробы для  анализа отби р а ю тся  с о г л а с н о  унифицированным пра­

вилам отбора проб сельскохозяйственной продукции, продуктов 

питания а о б ъ е к т о в  окружающей среды  для определ ени я  микроко­

дам е с т в  п ести ц и д ов , утвержденным Вам.Главного г о с у д а р с т в е н н о ­

го санитарного врача СССР за  й  2 0 5 1 -7 9 f 2 1 .0 8 .1 9 7 9 г .
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2 . 5 .  П роведение оп редел ен и я .

2 . 5 . 1 .  Э кстракц и я .

Н авеску  почвы /  IOQ г  /  или измельченных л и с т ь е в

, иди измельченных корней

оахарн ой  свеклы  /  50 г  /  поиещают в коническую  к о л б у , заливают 

хлороформом д о  п ол н ого  покрытия пробы . Э кстрагирую т ч ас па аппа­

р а т е  для в стр я хи ва н и я . Пробы трижды промывают хлороф ормом , э к с т ­

ракты  объединяют , фильтруют ч ер ез  слой  б е з в о д н о г о  се р н ок и сл ого  

н атри я  /  в е с ь  объем 150-2СЮ мл / .  На водяной бане отгон яю т д о  

объем а 0 ,1 4 1 ,5  мл и о с т а т о к  н а н осят  на пласти н ку разм ером  9x12  

ом в  одн у т о ч к у  /  диаметр пятна но должен превышать I  с м /  па 

р а сстоя н и и  1 ,5  см о т  нижнего к рая  пластин ки . На т у  же пластинку 

н а н ося т  стандартны й р а с т в о р  к а ун тер а  в ди апазон е ожидаемых кон­

ц ен траций .

2 . 5 . 2 .  Хроматограф ирование и п роявл ени е.

П ластинку под углом 6 0 °  к основанию  с  нанесенн ой  пробой  и 

стандартны ми р астворам и  помещают в  хром атограф ическую  камеру 

при комнатной тем п ер а ту р е . Б к а ч е с т в е  камеры попользую т экси ­

к а т о р , на дно к о т о р о г о  с т а в я т  к р и стал л и затор  с  подвижным р а с т ­

ворителе?.!- см е о ь  н -г е к о а я а  и а ц етон е  в соотнош ении 10 : 1 .

Иооле т о г о ,к а к  ж идкость подним ется  на вы соту  10 см , пл аоти и - 

з у  вынимают из камеры и оставл яю т на н еск ол ь к о  минут на в о з д у ­

х е  для  испарения р а ст в о р и т е л я .

Дооле э т о г о  плаотинку опрыскивают проявляющий р аств ор ом  

/  проявляющий р еа к ти в  № I  и № 2 в соотнош ении 1:1  / , а  затем  

р а ст в ор ом  лимонкой ки ол отщ / для обесц вечи ван и я  фона. При нали­

чии к а р т е р а  в  и ссл едуем ой  пробе на плаотинкь п р оя в л я ется  с и н е - 

ф и ол етовое  пятно /  fh  *  0 ,7  / .



При ан ал и зе  б о т в ы  са х а р н о й  св е к л ы , ото б р а н н о й  в  б о л е е  

п озд н и х  ф а за х  в е г е т а ц и и  к а у н те р  о п р е д е л я е т с я  о  использованием 

д в у х м ер н ой  х р о м а то гр а ф и и .

П осле о т г о н а  р а с т в о р и т е л я  н а  вод я н ой  б а н е , о с т а т о к  / 0 , 1 -

0 ,5  мя /  наносят на шшсхшку 18 х  18 ом полоской длиной 5 см 

и шириной I  ом на расстоянии 1 ,5  см от нижнего края /  нижняя 

с т о р о н а  п л а сти н к и  18  см  /  и 2 см о т  л е в о г о  к р а я  п л а сти н к и .

Хроматографирование п р ов од я т  в  подвижном р а с т в о р и т е л е  о м е -  

си  к-гексан а и а ц е то н а  /  1 0 :1  / .  Дают р а ст в о р и т е л ю  п р од в и н у т ь ­

с я  на в ы с о т у  1 2 - 1 4  с м , за тем  п л а сти н к у  высушивают на в о з д у х е . 

Д ал ее е е  п ов ор а ч и в а ю т  на 9 0 ° т а к ,  ч тобы  левый край  пласти н ки  

служил о с н о в а н и е м . С л е в о й  ст о р о н ы  пласти н ки  н а н о с я т  с т а н д а р т  

к а у н т е р а  /  в д и а п а зо н е  ожидаемых кон ц ентрац ий  /  и х р о м а т о г р а ­

фируют в  том  же подвиж ном р а с т в о р и т е л е .

П осле п р оя в л ен и я  п л а сти н ок  /  тем и  же р е а к т и в а м и , ч т о  и в 

предыдущем с л у ч а е  /  получаем  пятн а  о Щ «  0 , 7 .

2 . 6 .  О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в  а н ал и за .

К ол и ч е ств е н н а я  оц ен ка  п р о в о д и т с я  путем  ср а в н ен и я  и н те н си в ­

н о с т и  о к р а ск и  и площадей пятен  пробы  и с т а н д а р т о в .

С одерж ание к а у н т е р а  /  м г /к г  /  вычисляют по ф ор м у л е :

X = —к—  , аде
Р

X -  содержание препарата в пробе, м г/к г ;

А - к о л и ч е с т в о  п р е п а р а т а , н а й д ен н ое  путем  с р а в н е ­

ния пятна пробы  с  пятнами ста н д а р тн ы х  р а с т в о р о в ,  м г ;

Р~ м а с с а  и ссл е д у е м о й  п робы , к г .

8 . М етодике р а з р а б о т а н а  в Украинском н а у ч н о -и с с л е д о в а ­

т е л ь с к о м  и н с т и т у т е  защиты р а с т е н и й  г .К и е в а  кандидатом х и м и ч е с - . 

к ах наук Казецкмм Владимиром Николаевичем,старшим инженером 

Холком Лесовой Валентиной Александровной.
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С С Д Е Р Ж А Н И Е

ХЛОРОРГАШЧЕСКИЕ ПЕСТИЦИДЫ

1 .  В рем енн ы е м е т о д и ч е с к и е  у к а за н и я  у к а за н и я  п о

о п р е д е л е н и ю  ХОП (ДДТ,ДДЗ,ДДД, -ГХЦГ) в рыбе 
и рыбной продукции м е т о д о м  г а з о ж и д к о с т н о й  х р ом а ­
т о г р а ф и и .

2 .  М е т о д и ч е с к и е  указании  ло оп р ед ел ен и ю  ХОП и с и м -  
т р и а з и н о в ы х  п е с т и ц и д о в  при их с о в м е с т н о м  п р и с у т ­
с т в и и  в  п о ч в е  с  помощью Г1Х -

3 .  В рем енн ы е м е т о д и ч е с к и е  у к а за н и я  п о оп р ед ел ен и ю  
о с т а т о ч н ы х  к о л и ч е с т в  м и тран а  в в о д е ,с л и в а х  и

я б л о к а х  м е т о д о м  ТСХ.
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ф оса в  в о д е , п о ч в е , в и н огр а д е  и зел ен ой  масое хме­
ля Ш  и ТСХ. 67

7 .  Временные м е тод и ч еск и е  указан и я  по определению  о ф у -
н ака  методами ГЖХ и ТСХ в п о ч Б е ,р а с т е н и я х ,в о д е  в о д о е ­
м о в . 75

8 .  Временные м етод и ч еск и е  указания по определению  п р о т и о -  
ф оса  в  растительном м а тер и а л е ,п оч в е  и воде методами
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л ек р он а  в  растительной продукц и и , п оч в е  и в о д е  ТСк
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в в о д е , п о ч в е , р а ст е н и я х  м етодом  ГНХ.
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в  в о д е , п о ч в е , к о р н е  ю гу б н е п л о д а х  и растительном  ма­
териала т е х ,  ^

5* Временные м етоди чески е указания по определению р и д о -  
кила методом  х р ом а тогр а ф и и  в в о д е , п оч в © , р а с т и т е л ь н о м  
м а т е р и а л а ,
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т а  в р асти тел ьн ой  продукции*почве и в вод е  ТСХ, 162
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dm В ременны е м е т о д и ч е с к и е  у к а за н и я  по оп р ед ел ен и ю  б р о м - 
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