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Настоящие методические указания предназначены для санитарно- 

эпидемиологических станций и научно-исследовательских учреждений 

Минздрава СССР, а тшсже ветеринарных, агрохимических, контрольно- 

токсикологических лабораторий Агропрома . СССР и лабораторий 

других министерств и ведомств, занимающихся анализом остаточных 

количеств пестицидов и биопрепаратов в продуктах питания, кормах 

и внешней среде.

Срок действия временных методических указаний устанавливается 

до утверждения гигиенических регламентов.

Методические указания апробированы и рекомендованы в качестве 

официальных Группой экспертов при Госкомиссяи по химическим 

средствам борьбы с вредителями,болезнями растений и сорняками 

Гпеагропрома СССР

Методические указания согласованы и одобрена отделом перспек

тивного планирования о ап з пи д службы И Ш и Т М  дм.Марпиновского В.II. 

и Лабораторным советом при Главном санитарно-эпидемиологическом 

управлении Минздрава СССР,

РВДАКШ0Ш1АП К0ЛЛЕШ1

Л.Г.Александрова, Д.Б.Гиренкс, А.А.Килинина (зам.яредседа- 
теля), М.А.Клисенко (председатель), Г,И,Короткова,
М.В.Письменная, Г. А .Хохолькога, в.Е.Кривейчук.
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ИУТВЕЩАЮ®
Заместитель Главного государствеиного 
санитарного врача СССР

А. И.ЗАЙЧЕНКО
" 21 " ноябри 1965 г,
§ 4019-8$

МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ
ПО ХРОМАТОГРАФИЧЕСКОМУ ИЗМЕРЕНИЮ КОНЦЕНТРАЦИИ Ф03АЛ0НА 
И ПОЛУПРОДУКТОВ ЕГО ПРОИЗВОДСТВА БЕК30КСА30Д0НА И 
Э-0КСЙМЕТЙ1-6-ХЛ0РБЕН30КСА30Л0НА В ВОЗДЯЕ РАБОЧЕЙ ЗОНЫ

Таблица I.
физико-химические свойства веществ

Вещество
химическое
название

Структурная
формула

Молеку
лярная
ш оса

Раствори-
мооть

Темпера
тура
плавления

°С '

Фозадон 367»6
В Чб-хло рбензо- с 
ксазолинон-2-ид)-
3-метйл-0»0-диа- f f > 7 | - C t f 2$p (0C ^)2  
тилдитиофоофат

В воде- 48 
10 кг/л.
Хорошо - 
в ацетоне, 
спиртах, 
гекоане, 
хлороформе, 
бензоле и др*

Бензоксаэодок 135,0 «.*•»*.* Ш - Ш

З-Оксиметил-6-
хдорбензокоазодон

j f > ----H -C H jp H 165,0 т - т
о разло- 
жекием

Вещества не детучи»в воздухе могут находиться в вщ© аэрозоля#

1« Характеристика метода

1,0 пред едение основано на хроматографировании фозадот* бекзокоа- 
зелена и 3-оксиметиж-6-хлорбензоксаэодона в тонком сдое силикаге
ля ( пластинки о поодздуащии обнаружением зон лока
лизации фоз&дона бромфеноловмм реагентом» беизокоазодона и 3-ок- 
симетил -6 -хло рбензокоазодона орто-толедиковмк реагентом сюоде 
хлорирования веществ на пластинке.



2Ш Отбор проб проводится о концентрировдащм на пормстш фшдоре* 
Предел измерения в анализируемом объеме; 

фозалона 0,4 шсг, 
бензокоазолона 0,4 мкг,
8-оксшети^-б-хлорбвнзоксаэодона 4 ш г*

4* Предел измерения в воздухе: 
фозалона 0,25 кг/м3 С при отборе 160 я твщш)е 
бензоксазолона и 3^тт@гшл°^жж}рбвтжоташжт 0,5 мг/м3 С шрш 
отборе 80 л воздуха),

5, Диапазон измеряемых концентраций*: 
фозалона 0,25-3,13 мг/м3 , 
бензоксазояона 0,5-4,0 мг/м3,
Зчжошетвд-б-хлорбензоксаэолоиа 0,5-6,25 м г /А

б о Определен» не мвшшэт полупродукта а растворители щюттдотм 
фоэаадна, в том числе; 0,0~дтатияовый вфир дпиофоофорной шюяота, 
хлорбензол, хлористый штилен, -«ннмтробензод, о-мггрофешгя a jqp*

7* Границы суммарной погрешности для шщого компоиавта * Xdf*
8* Предельно допустиаж концентрация фоааяоаа 0,5 т  

ш  •* I  мг/м30 з-окош©тл-6-хлорбанвоксшодоаа не установлена*
Я, Реактивы, растворы * кате риалы

Ацетон, сеч, ГОСТ 2603-79*
Хлороформ, чда9 РОСТ 20015-74*
Уксусная кислота, чт<> ГОСТ 1Ш0-72, ю щ . в 3£-внВ pacfsop* 
Бромфзноловый синий, чда# ТУ 64)0-1058-76*
А̂ Юа , 4W* ГОСТ 1277-75.
Проявляющий реагент I» В 10 мл шатена раствор» 0,05 г брй»!®ш- 

нового синено а доводят до 100 мл jG-aisa рзотшмм в моя ш&тош. 
ада (3:1)* Проявитель хранят в тешото*

Ошшнм кяелота, ч9 РОСТ 3118-77*
КМя04, ЧД®, ГОСТ 20490^6*
©-Таитян, ч
КЗ , чда, ГОСТ 4232-74*
Прадаящшшй реагент 2* Растворяют в 30 на уадушо! кшшщ 0,16 г

о-тшшдш®, доводят до 500 т  дшстшллмрошшо! водой я добдадж I г 
КО * Проявитель жюащг? в ш о п ,

Стандартные раствори фозалона & (Ькаокоааодюна о <т$щттяш ЖЖЩЩ 
•« З ^ к ^ ш т Е ^ - ^ ^ й а о к м ш в а  о адврш ш ш  ЖЮ0 нкх/мя в
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Стандартные растворы фозалона и бензоксазолона готовят растворением.
ID № вещества в тщых колбах на 100 мл в ацетоне, а 3~оксшет№б- 
хлорбензоксазолона 0^1г -  в тех ш условиях, Стандартные растворы 
стабильны прш хранении в холодильнике в течение 6 месяцев*

I. Приборы ж посуда

Аспирационное устройство, ТУ 6 4 -l~% 2-7 7 .
Стеюшннйе пористые фильтры, ЛХУ-1, пор 160, диаметром 5 см*
Камера хрсштографтаеская с притертой крышкой., ГОСТ 10565-75. 
Кашра для хлорирования с притертой крышкой*
Источник УФ света широкого диапазона ваш*
Мерида колбы* ГОСТ 1770-74, т 100 мл*
Пробирки градуированнда, ГОСТ 1770-74 с пробками на шлифах,ад Х0ш* 
Пипетки, ГОСТ 1770-74 на I к 10 мд*
Ммкроетред ад ОД ш  шмш шкроштетка аа ОД мл*
Пульверизаторы стеклянные, ГОСТ Т0371 -7/4.
Мерные цшшщры, ГОСТ 1770-74, на 100 мя.

1У. Условия отбора проб воздуха
Воздух со сжоростш ГО д/ыт ©сшаряруют через стеклянный пористый 

фтаьтр* Для опрв деде ада 1/2 ЩЩ фозалона достаточно отобрать 160 л, а 
1/2 ЩК бензоксазолона • Ш ж воздуха* Пробы@ отобранные на фильтр̂ 
дяятедьнацу жраненда т поддашт ж дошн быть проанализированы в тече- 
шт трех цуток.

ув Условия анализа
С пористого фильтр® мществ® омывают 10 мл ацетона в пробирку, 

««ость® Ю мя» Доводят содержмш пробирки до метки (10мя) ацетоном* 
Пробирку закрывают пробкой т шш*®, г ©а содержимое перемешивают* Алик» 
вогну® часть раствора 0,1 мл дм фозшюва я бензоксазолона и I мл душ 
3*<жотттшл̂ жюрбеш%тсшаж>ш при помощи адпкрошприца шш микро- 
шжттш навеют* на хроматографическую шшотащу саяуфол. Параллельно 
ад шшствджу наносят с помощь» мещютщшш яш няфошшеткк серию 
стандартов с содержание* 0,4; 0,6; 0,6; I; 2% ... 5 мкг при определении 
фозалона или бензоксазолона ж 4 , 6, 8, 10, 20, . . .  50 мкг - при опреде
ления З̂ сдаетта̂ ююрбадаоксашшш* Сврщ оададартш готовят 
согласно тбжтш 2 к табшш 3.
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Таблиц® 2

Шкала стандартов фозадона а бензоксазолона

10 стандарта I 2 3 4 5 . . .  6

Стандартный раствор Эшелона 
е л и  бензоксазолона, содержащий 
I0G ш г/мл. 0.4 0,6 0,6 1.0 2,0 *.» 5,0

Адетоя мд 9,6 9,4 9,2 9 8 5

Оодержанме фозалона юш 
бензоксазолона в ОД мл, мкг 0,4 0,6 0,8 I 2 *«• 5

Таблица 3

Шкала стандартов З-окспютжл-б-хлороевзоксазодона

Ш стандарта I 2 3 4 5 • а* 6

Стандартный раствор З-окси— 
ыатил-^хлорбеиаокоаэсклона,
содержащий 1000 т г/т ОД 0,6 0,8 I 2 • •• §
Ацетон 9,6 9Д 9,2 9 8 в,« 5

Содержание З-вксшетшЕ-б-» 
хдорбекзоксааодоиа в ОД ил,
л » 4 6 а 10 20 . . .  50

При опрвдалвнш фоаалова птстш%щ йшющашт в жромвтщ&фштсшут 
wmmpf® в которую' шш 30 шт до дачшш жршштагрвф^оюнш йт  калит 
юдвшшй. растворитель бензол* Посла ш щ т вт ш  жрстатграшщ сначала 
обрабатывают т  пульверизатора бромфеволовдо п р о вш вд »  щ ш ш гт  1?в 
а затем, для енятш фона* -  ^нвш  щтжрош уксусной « с л о т  Щовштш 
ш  жршатограммаж нршюдштея в ш т  голубых штш на 
фоне о 8 ^ ,5 3 0 ,0 5 *  Пятна стабильны в тачании 8-10 шт* Линейности 
детектирования 0 ,4-5  тг»

При дарвдедадая бензоксазолона в В ^ж сш ю т ъ м ^ж дорбвм т т т ом ш , 
Ешотдаку помещают ш камеру» в которую ва 90 мш до тчшш зфоштогра- 
фщюванжя валит шщшшш! растворитель жтрофзщ^ушо^тш киолота (20г1К 
После разввтш вшотмаду ораву т  помещают в каперу дет хшраротеиш а 
«держ аве»  там вааопнку §~Ю шв* Хлорзкррщра ваш§ру готовят аяадавао.
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для чего в камеру помещают чашку Петри о IG г марганцевокисдого 
кадия ш осторожно приливают 10 ид ко нц, соля ной кислоты. После хло- 
рорования пластинку извлекают из камеры и выдерживают на воздухе 
до полного улетучивания следов хлора ( примерно 20-30 мин). Опрыо- 
к ива ют из пульверизатора орто-толадиновым проявляющим реагентом 
( Щ) и сразу же влажную помещают под УФ-свет на 10-20 с. 
Бензокоазолон и З-оксиметил-6-хлорбензоксазолон провяляютоя в виде 
темно-серых пятен на белом фоне о » 0,50^0,05 и 0,40*^0,02 
соответственно. Хроматограммы стабильны в течение Ю мин, а затем 
фон темнеет Л иней но от ь детектирования бекзоксазодона 0,4-4 мкг, 
З-оксиметид-6-хлорбензокоазолона 4 -50 мкг.

Количественное определение проводят путем сравнения площади 
и интенсивности окраски пятен пробы и стандартных растворов.

Концентрацию вещества(X) в воздухе в нг/v?  вычисляют по фор
муле $ G- • *Vj

Ч **

1деI С- количество вещества, найденное в анализируемой пробе,
лг мкг;
Wj -  общий объем пробы,ил;
V” -  хроматографируемый объем пробы ; мл;

объем воздуха, отобранный для анализа и приведенный к 
стандартным условиям, л.

Я .  Требования безопасности
Соблюдать вое необходимые требования безопасности при работе 

в химических лабораториях, а также правила устройства,техники 
безопасности, производственной санитарии,противоэпидемического ре
жима и личной гигиены при работе в лабораториях оакитарно-эпиде- 
миологкчеоких учреждений системы Мкнздрава СССР (  § 2455-81,20Л 0,61) .

УН. Разработчики
Мельцер Ф.Р., Новикова К ,#.( ВНИИ химических вред ста защиты рао- 
тений о опытным заводом, гЛошша).
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ОИАВДВШЕ

ФооДорооганические пестициды

I® Временнне методические указания по определению 
актеллика и базудпна в чае с помощью тонкослойной 
газожидкостной хроматографии

22 мая 1965 г® 1Ш88-в5
2® Временные методические указания по определению 

актеллика в биологическом материале хроматографи
ческими методами (дополнение к Ш385-7Э)

21 ноября 1965 г® Й4038-85 
3. Методические указания по определению дифоса

(абата) в продуктах растениеводства методом 
тонкослойной хроматографии (дополнение к 
Ш50-75 от 22®Ш®75 г®)

22 шя 1985 г® S388S-85
4® Методические указания по определению примивдда 

в растительном материале и в почве о помощью 

тонкослойной и газожидкостной хроматографии

21 ноября 1985 г® JM028-85 
5* Методические указания по определению оульфидофоса 

в шее® молоке ж корнах методом тонкослойной 
хроматографии 3 дщвря Х965 г. S3IS&-85 

6, Методические указания по определению остаточных 
количеств хлорофоса в картофеле хроматоэнаимным 
методом (дополнение к «3X85-85 от 03®01 *85 г®)

отр®

и

3

II

19

24

33

22®05®85 Г® <«3895-85 39
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Хдорорганическяе дестишды

7 о Временные методические указания по определению
йяазера в воде* почве, сое и зеленых листьях 
методом, хроматографим в тонком слое

27 ноября 1984 г® №3156-84 
8# Временные методические указания по определению 

дилора в меде методом тонкослойной хроматогра-

22 мая 1985 г. №3884-85

9* Временные методические указания по хроматогра- 
фическому определению Щ  в вода

22 мая 1985 г. «76-85
10® Временные методические указания по определению 

модауна в шде и почве газожидкостной хрошто-
графией 21 ноября 1985 г. №4030-85

II® Методические указания по определению тиодана и

продуктов его превращения в воде хроматографи
ческими методами и  йшб|щ 1 Ш  Ге м035-85

12® Временные методические указания по определению 

триаляата методом газожидкостной хроматографии

в ®одв0 почве и зерне швешщы
21 ноября 1885 г® *4032-85 

13® Временные методические указания по определению 
■ мэтодами 1X1 и т а  аналога ювенильного гормона 
п-хлорфвнилового вФиоа геоашюла в зерне шешш, 

почве,воде и затешх листьях
12 апреля I98S г® 13254-85

стр®

43

51

57

60

64

73

81



14* Временные методическиеяу указания т  определению 

остаточных количеств фюзшщда в свекле методом 
газожидкостной хроматографии

22 мая 1985 г* №3875-85
15* Временные методические указания да определению 

регулятора роста растений ЭВФ-5 в воде, раститель
ном материале методом ТСХ

21 ноября 1985 г® £4031-65
16. Методические указания по определению остаточных 

количеств хлорорганическях пестицидов и продуктов 
юс разложения (^изомера ИНГ* -̂изомера ГХЦРЙ 
гептахлора, алъдркна. кельтана. ДДЭ. ДЛЯ. ЛИТ)

в воде хроматографическими методами при совмест- 

ном присутствии j ц ш я  1986 г# №4120-86

Азотсодержащие пестшшш

17. Временные методические указания по определению 

адетала в воде, почве, картофеле, верно и зеленой 
массе кукурузы и сои ■ методами Ш Х  и ТСХ

21 ноября 1985 г. £4029-85

18® Методические указания по определению лшйенашша в 
в воде методом тонкослойно! хроматографии

21 ноября 1985 г. №4033-85
19. Методические указания по определению варахола ж 

его метаболита бензоилпропкислоты в почве методом 

газожидкостной хроматографии

етр*

88

93

99

И З

воде

123

31 тля 1984 г* Ш072-В4 12?



364

20® Временные методические указания по определе
нию лентаграиа в растительной продукции f
почве и воде TGX

12.04,85 г* Ш253-85
21® Методические указания по определению монуро- 

на и дкурона в чае методом газожидкостной 

хроматографии g января Is85 г „ Й3187-85 

22. Временные методические указания по определе
нию набу в воде* почве, капусте, сое и 

зеленых листьях методом хроматография в 

тонком слое 22 мая 1965 Гв ЙЗВ80-85 

23» Временные методические указания по опреде

лению раундада в воде методом ТСХ (допол

нение к I&2434-8X)
21 ноября 1985 г. МШ4-85 

24. Временные методические указания по определе

нию соналена в воде* почве и зеленой массе 

сои хроматографическими методами

3 января 1985 г. Ш200-85 
25# Временные методические указания по определе

нию соналена в маслах подсолнечника, репса 
и клещевины З Ж  ^  мая 1985 г> ^ 94_в5 

26» Временные методические указания по определе

нию стомна методом ТЕХ в табаке
12 апреля 3385 г. Л3252-85 

27. Методические указания по определен*» тилта

отр.

136

142

148

156

162

167

та

в растениях, почве 8 воде методом гаэозшдкост-



ной хроматографии
8 января 1935 г. £ 3X90-85

2d» Методические указания по определению триад тио
фена (байлетона) методом ТСХ а воде

22 мая 1986 г» # 3892-85

29. Методические указания по определению ФенмедлФама.. и
десмедифама я воде природных водоемов ТСХ

21 ноября 1̂ 86 г» > 4036-35
Прочие. пестициды

30» Временные методические указания по определению оста
точных количеств арилона по бензолсульфонамкду в зер
нах хдошс&гпочве и воде тонкослойной хроматографией 

21 ноября 1985г. # 4037-35

31. Методические указания по определению глдрсиаууць мале

иновой кислоты в табаке колорммеврическим методом 
12 апреля Х9®г. #3251-85

32. Методические указания по определению диметидсудь- 
Фокскда и его метаболита диметилсульФона, методом

газетшдошетиой хроматографии в сахарной свекле» тар-
тофеле ш зеленой массе28 мая 1986 г. I 4119-06

33. Временные методические указания по определению 

остаточных количеств препарата 320-К в зерне и

воде тонкослойной хроматографией
22 там 1905 г» » ЗШО-Ш

34. Временные методические указания по определению 

ДРХ-4199 (ГЛИИ) в воде»почве .растительном мате

риале методом газожидкостной хроматографии 
22 мая 1985г. Ш 38®-®

стр.

Р 9

W 4

1НЭ

196

204

211

217

225
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04!*
Методические указания по определению пестицидов в воздухе 

35 о Временные методические указания по газохроматогра
фическому измерению концентраций ацетала ш его 
продукта 11 -хл о рметш1-2-м©твл-6"Э тилхдорадетанЕЛЕяа 
э воздухе рабочей вош

21 ноября 1S85 г0 M m -Ш 230 
Зво Временные методические указания во г&зожроматогра- 

фическоцу измерению концентраций препаративной формв 
АЮГ-вОА~84 в воздав рабочей войн

21 ноября Isas Го m m s - m  ш  
3?9 Временные методически© указания во газохроиатогра- 

фическому измерению концентраций сытш гераяилгекса- 
ноата и геранилоктаноата в воздав рабочей воны

21 ноября 1985 Т о £Ш84~85 239
38ф Временные методические указания по газохроштогра- 

фичеокомЕу измерению концентрации герашшзовалердата 
в воздух© рабочей вош

21 ноября 1985 Го &Ш26-85 243
390 Методически© указания по газохроштографэтсесному 

шшраш® кощ@нтращЙ 2» 4-Д в воадгхе рабочей зош
I  ш ш  198$ Го £4122-86 247

40о Временные методически© указания по определению
лантала в воадта рабочей вош газохроттографичее- 
кш методом 22 мая 1985 г# щзо2_о5 254

41 * Методически© указания по хроштогравнчвсяоед наш- 
рвнш концентрации дицетялоуль&ата э воэдта рабо-

ч Ш  m m  gx ноября Ш 5  ге £4021-85 260
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42. Временные методические указания по хроматографи
ческому измерению концентраций дозанекса» З-хлор-4- 
метоксиашшзда, З-хдор-4-члетоксинитробензола в
воздухе рабочей зоны

21 ноября 1965 г» M0I7-85 266
43» Временные методические указания по хроматографи

ческому измерению концентраций ивина в воздухе 
рабочей зоны j 1986 г> >54127-86 275

44» Методические указания по газохроматографическому
измерению концентраций денадила в воздухе рабочей

зоны I ишя 1986 г. JS4I25-86 279
45» Методические указания по хроматографическому

измерению концентраций ликурона в воздухе рабочей

зоны 21 ноября 1985 г. MQ20-85 284
46» Временные методические указания по хроматографи

ческому ш газохроматографичеокому измерению кон
центраций лонтоею в воздуха рабочей воны

21 ноября 1985 Гф M0I6-65 288
47» ременные методические указания по хроматографи

ческому измерению концентраций метоксзшора* 
анизола и жторшш -в воздухе рабочей зош

21 ноября 1985 Vo В4022-86 298
48» Временны® методически© указания по фотонетрвчео~

кешу зз хроштографнчзожому шшт̂ вшт товдащ^здш! 
шкала в воздухе рабочей зоны

22 мая 1985 83881-85 307
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49, Временные методические указания до измерению 

концентрации в воздухе рабочей зоны хромато

графическими методами
22 мая isa5 г, <№3887-85 315

50, Методические указания до газохроматографичес

кому измерению концентрации пентахлорнитробен-  
зола в воздухе рабочей зоны

21 ноября 1385 г ,  $4041-85 322
51, Врпленные методические указания по хроматогра

фическому измерению концентрации ресика в 

воздухе рабочей зоны

I ишя 1986 г .  $4126-66 327
52, Временные методические указания во хроматогра

фическому измерению концентрации роцуцида в 

воздухе рабочей зоны

21 ноября 1985 г .  $4016-85 331
53, Методические указания по хроматографическому 

измерению концентраций триадимефона (байлетона) 

в воздухе рабочей зоны

22 мая 1985 г .  В3893-85 335
64® Методические указания до газохроматографичес-

кому измерению концентраций хостаквика в возду- 

хв рабочей зоны х и ш я  196б Та м  24-66 340

55. Методические указания по хроматографическому 
измерению концентрации Фозалона ш полупродуктов 

его производства бензоксазодона и З-оксиметил-6- 
хлорбензоксазодона в воздухе рабочей зовы

21 ноября 1985 Го $4019-85 345
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56. Временные методические указания по фотометрическому измерению 
концентрации препарата ЭБФ-5 в воздухе рабочей зоны

21 ноября 1985 г. Но 4023-85 350

57. Методические указания по определению лепидоцида на обработан
ных им растениях иммунофлюоресцеитным методом

22 мая 1985 г, № 3891—85 355
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