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ВРЕМЕННЫЕ МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ 

по определению томилона в воде, почве и растительном 

материале методами тонкослойной и газожидкостной хро

матографии

I. Краткая характеристика препарата

1.1. Томилон, тетрафдурон

1.2. N N - диметил-N (3 тетрафторэтокоифенил) мочевина

1.3.
r i

NHCON-чси3

^OCFoCRH

М.м. 280,0

1.4. В чистом виде белое кристаллическое вещество. Т.пл, 115- 

П7°С. Растворимость в воде 225 мг/л при 25°С. Хорошо растворим 

в большинстве органических растворителей. Выпускается в виде 65# 

смачивающегося порошка. Препарат обладает видовой чувствитель

ностью ЛД50 на белых крысах 6570 мг/кг, на мышах 570 мг/кг. ПДК 

и ДОК не установлены. Применяется для борьбы с одно-и двудоль

ными сррными растениями на хлопчатнике.
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2. Методика определения томилона

2.1. Основные положения

2.1. Г. Принцип метода

Метод основан на извлечении томилона из анализируемых проб 

органическим растворителем, о последующим определением тонкос

лойной или газожидкостной хроматографией с ДЭЗ. При определении 

тонкослойной хроматографией, сильном загрязнении коэкстрактивян- 

ми вещеотвами в случае газожидкостной хроматографии, пробу до

полнительно очищают на колонке с активированным углем.

2.1.2, Метрологическая характеристика
тех гжх

Нижний предел обнаружения:

вода 0,01 мг/л 0,001

почва и расти-

тельным материала 0,05 мг/кг 0,005

Минимально детектируемое ко-

личество 0,5 мкг 0,5 нг

Размах варьирования,Я ;

растении 83-88 88-87,5

почв4 85-90 90-95

води 80-99 88-98

С - среднее значение определения %\
растения: 82,2 84,5

почв* 87,3 89,7

вод*. 92,5 95,0

$  - стандартное отклонение, %; *

растения: + 8,5 + 5,8
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почва + 7,6 1 6,1

вода + 5,3 

Доверительный интервал среднего при Р=0,95 и п«5

+ 4,2

растений 82,2+ПД 84,5+5,5

почва 87,3+11,2 89,7+4,7

вода

2,1.3, Избирательность метода

92,5+7,5 95,0+4,6

Рогор, фозалон, антио, которая, 

нию не мешают.

базудин, ДОТ, ГХЦГ определе.

2.2, Реактивы и растворы 

Этилацетат, х.ч., ГОСТ 22300-76 

Гексан, х.ч., ! /ТУ 6-09-Д5?5-?8 

Эфир диэтиловый (эфир для наркоза) Фармакопея СССР 

Сульфат натрия безводный, ч.д^а., ГОСТ 4166-76 

Уголь активированный ОУ-А или КАЛ молотый, или БАУ или АР-3. 

Алюминий окись П степени активности

Проявляющий реактив для ТСХ: 50 мг бромфенолового синего раст

воряют в 10 мл ацетона и доводят до 100 мл 1% водно-ацетоновым 
раствором азотнокислого серебра (ацетон:вода - 3:1)

Азот особой чистоты,ГОСТ 9293-74,газообразный из баллона 

Силуфоловые пластинки " U V  - 254м.

5% S Е-30 на хроматоне /V -A W -ДМС,5' (0,16-0,20 мм) 

Стандартный раствор томилона в зтилацетате, содержащий 100 

мкг/мл (хранить в холодильнике, в плотно закрытой колбе* Срок 

хранения 50 дней). 100 мл стандартного раствора достаточно для 

анализа на 200 пластинках Силуфол.

2,3. Приборы и посуда



Хроматограф газовый с ДЭЗ серии "Цвет**

Хроматографическая камера,ГОСТ 10565-73 

Пульверизатор стеклянный,ГОСТ 1770-74 

Испаритель ротационный,ИР-1м,ТУ 25-11917-74 

Аппарат для встряхивания,АВУ~1,ТУ 64-I-I08I-73 

Микрошприц на 10 мкг; МШ-10, ТУ 5-2.833.0.24 

Колонка хроматографическая стеклянная длиной I м и внутрен

ним диаметром 3 мл.

Колонка для адсорбционной хроматографии (300x15 мм)̂  V.; г

Химическая, стеклянная посуда, согласно ГОСТ 1770-74 

Валлоны газовые с редукторе1Ми 

Набор сит

2.4. Отбор и подготовка проб

2.4.1. Отбор проб производится в соответствии ^унифицирован

ными правилами проб сельскохозяйственной продукции, пи

щевых продуктовгШружающей среды для определения микроколичеств 

пестицидов,w утвержденными Заместителем Главного Государственного 

банитарного врача СССР 21.08.1979 г. за № 2051-79

2.5. Проведение определения

2.5.1. Экстракция

ВОДА. 200 мл анализируемой воды помещают в делительную ворон

ку и трижды экстрагируют бензолом или этилацетатом по 50, 30 и 

30 мл в течении 5 мин.

Объединенный экстракт сушат безводным сернокислым натрием 

(5,0 r/jконцентрируют на ротационном испарителе до 0,2-0,3 мл.

ПОЧВА. 30 г воздушно-оухой почвы помещают в колбу для экстрак-
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Цйй, слегка увлажняют и заливают 60 мл этилацетата и вотряхн- 

ВаЮт в течении 30 мин, фильтруют через олой безводного серно

кислого натрия(5,0 rf. Операцию повторяют еще дважды. Объеди
ненный экстракт концентрируют на испарителе до 0,2-0,3 мл*

ЛИСТЬЯ и стебли хлопчатника. Навеску 30 г листьев и стеблей 

хлопчатника, мелко измельченные, заливают 60 мл этиладетата, 

встряхивают 30 мин, растворитель отфильтровывают через бумажный 

фильтр со слоем безводного сернокислого натрия(5,0 vjI экстрак
цию проводят трижды. Объединенный экстракт концентрируют на 

ротационном испарителе до объема 0,2-0,3 мл.

2.5.2. Очистка экстракта

Почвенные и растительные экстракты при сильном "загрязнении" 

коэкстрактивнымй веществами Подлежат очистке. Очистку проводят 

на хроматографической колонке диаметром 15 мм и длиной 30 см, 

заполненную слоем (2-3 см) безводного сернокислого натрия приб

лизительно 5,0 г,, далее слоем (3-4 см) г_ \ 5,0 г ак

тивированного утля марки БАУ или КАД-молотый или ОУА илиАР-3 и 

(1-2 см) ') 5,0гокиси алюминия П степени активнос

ти По Брокману. Для уменьшения сорбционной емкости через полос

ку пропускают 30-40 мл этилацетата. Пробу растворяют в 5,0 мл 

этиладетата и элюируют 70-100 мл этилацетата под разрежением 

водоструйного насоса. Элюат концентрируют на ротационном испа

рителе до объема 0 ,2-0 ,3 мл.

2.5.3. Идентификация и количественное определение томилона 

2.5.3.1. Метод газожидкостной хроматографии 

Хроматограф, с детектором по захвату электронов. Используют

колонку длиной I и и диаметра,5 мм, носитель хроматонЛ/-Аи/ -JQMCJ?



216

(ОДб-0,20 мм) с неподвижной фазой 5# Jt В-30.
Температура термостата, колонки 130°С, испарителя 150°0, де

тектора 230°С. Расход газа носителя азота - 3 л/чао.

Скорость ленты самописца 360 мм/час.

Шкала усилителя 0,25 х 10“*°а.

Время удерживания, в указанных условиях, томилона составляет 

2 мил 3 о .

В колонку вводят 2 мкл. Линейность детектирования сохраняется 

в пределах 0,1-5 нг.

2,5.3.2, Условия определения тонкослойной хроматографией.

Исследуемый раотвор и стандарты количественно о помощью мик- 

ропипетки наносят на пластинку и хроматографируют. Стандартные 

растворы для ТСХ 10 мкг/мл, 5 мкг/мл, I мкг/мл готовят из основ

ного стандарта 100 мкг/мг разведением в 10, 20 и 100 раз. Для 

ГЖХ готовят I мкг/мл;0,5 мкг/мл и 0,1 мкг/мл. Развивают хрома

тограмму в систему гексан:эфир - 1:4 или четыреххлористый угле- 

род:афйр - 1:4. Общий объем растворителей в камере должен быть 

не выше I см . После поднятия фронта на 10-12 см пластинку вы

нимают из камеры просушивают на воздухе и I) обрабатывают про

являющими реактивом бромфеноловым реактивом о последующей суш

кой при 100°С. 2) помещают в термостат на 20 мин при температу

ре 160-170°, В первом случае томилон проявляется в виде черно- 

серых пятен. .Во в т о р о м ^ с в  виде коричневых пятен на белом 

фоне. Окраски устойчивыг  ""‘Т  время. При развитии в системе 

гексаи-афир -0,25+0,03 в случае четыреххлористый углерод: 

4$4pR|=G,6+0,05.

Количество томилона определяется путем сравнения
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размера и интенсивности окрашивания пятен пробы и стандартов.

2.6» Обработка результатов

Содержание препарата при определении ГЮС расчитывают по фор

муле- <g/ г* у
мг'/кг’ мг/л .где:.

4 .J- ' К  г

- количество препарата в стандартном растворе, мкг;

- площадь пика стандартного раствора введенного в хроматограф, 

мм2*

- площадь пика томилона в анализируемой пробе, мм2;

Vz - общий объем рабочего раствора, мл;

VI - объем аликвоты, введенного в хроматограф, мл;

Р - навеска анализируемой пробы (г) или (мл).

Содержание томилона при ТСХ расчитывается по формуле.

где/

X - содержание томилона в пробе, мг/кг, мг/мл;

^У - содержание препарата найденное путем визуального сравнения; 

Р - навеска Исследуемой пробы в мг или объем воды.
3. Требования безопасности

Соблюдать все требования безопасности обычно рекомендуемые 

для работы о органическими растворителями и пестицидами.

4. Методические указания разработаны:

Чепкуновым А.Б, Шариповым И,М. * Узбекский Н Ш  санитарии, гигие

ны и профзаболеваний, г.Ташкент.
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12* Временные методичебйь указания по определению оста- 
точных количеств сангора в воде,почве и в растительных 
объектах методом газожидкостной хроматографии
13. Временные методические указания по определению
стомна в воде,почве и растительных ооъектах методами 
газожидкостной, тонкослойной хроматографии и УФ-олектро™ 
фотометрии 167
14. Времешше методические указания по определению
сушяекса в воде,почве,семенах подсолнечника и биосредах 
методом тонкослойной хроматографии 183
15. Временные методические указания по определению
остаточных количеств  суффикса в почве хроматографическими 
методами J 93
16. Временные методические указания по определению 111-78*
в клубнях картофеля и воде 199
17. Методические указания по определению остаточных коли
честв тачмгарена в почве тонкослойной хроматографией £Qg
18. Временные методические указания по определению томи-
пода в воде,почве и растительном материале методами тон
кослойной и газожидкостной хроматографии 211
Г9, Времешше методические указания по определению ФДН
/ И , И  -диметил-51"СЗ“Хлорфенил)-гуанидина / в почве 
методом тонкослойной хроматографии 218
20. Методические указания, по определению фенилмочевин- 
ных гербицидов (фенурон,которая,монурон,дйуро,арезин, 
линурон,паторан,малоран) в почве, растительном материале
и овощах методом газожидкостной хроматографии 225
21. Методические указания по определению феншшочевиы-
иых гербицидов (фенурона, которана, монурона, диурона, дику- 
рака,до заявкеа,те иорана,фалорана,аре з и на,линурона,патора- 
иа,малорана) в воде, почве„растительной массе,овощах ме
тодом тонкослойной хроматографий 2$4
22. Методические указания по хроматографическому опреде
лению феяшдифама (бетанада) в воде,почве,сахарной свекле
и биологических средах 2¥f



ОЛОВООРГАШЧЕСКИЕ П В С Г П И Ш

I* Временные методические указания по определению перойала 
в яблоках и почве методом тонкослойной хроматографии 
2. Временные методические указания по определению дейст
вующего вещества препарата пликтран и его метаболитов 
(окись дицикл огексилолова,циклегексилоловянная кислота) 
в воде, почве и растительном материале хроматографическим 
методом и неорганического олова в тех же средах спектрофо
тометрическим методом

РАЗНОЕ.

I, Методические указания * Общие требования к методикам 
измерения концентраций вредных веществ в воздухе рабочей 
зоны
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