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Н астоящ ие м е то д и ч е ск и е  ук а за н и я  предназначены  для 
са н и та р н о -эп и д е м и о л о г и ч е ск и х  станц ий  и н а у ч н о -и с с л е д о в а т е л ь 
ск и х  учреж дений М инздрава СССР, а также в е т е р и н а р н ы х ,а гр о 
х и м и ч е ск 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  М инсель
х о з а  СССР и л а бор а тор и й  д р у ги х  м и н и ст е р ст в  и в е д о м с т в ,з а н и 
мающихся анализом  о ст а т о ч н ы х  к о л и ч е ст в  п е сти ц и д о в  и би о
п р е п а р а т о в  в  п р од у к та х  п и тан и я , корм ах и внешней ср ед е*

С рок  д е й ств и я  временных м е т о д и ч е ск и х  ук азан и й  у ст а н а в 
л и в а е т с я  д о  утверж ден ия ги ги е н и ч е ск и х  р е г л а м е н т о в .

М етоди ческ и е у к а за н и я  апроби рован ы  и реком ендованы  в  
к а ч е с т в е  официальных Группой  э к с п е р т о в  при Г оск ом и сси и  по 
хим ическим  ср е д ст в а м  бор ьбы  с  вр еди тел ям и , бол езням и  р а с т е 
ний и сорняками при МСХ СССР (п р е д с е д а т е л ь  Группы эк с п е р т о в  
д . б . н .  М .а .К л и с е н к о )*

М етоди чески е ук а за н и я  со гл а со в а н ы  и одобрен ы  отдел ом  
п е р сп е к т и в н о г о  планирования еанэпидслуж бы  ИШиТМ им .М арии- 
н о в с к о г о  Е .й ,  и Л абораторны м со в е т о м  при Главном са н и т а р н о - 
эп и дем и ол оги ч еск ом  управлении Минздрава СССР.

РЕЦАКВДОШШГ КОЛЛЕГИЯ
Л .Г .А л е к с а н д р о в а Д .К .Г и р е н к о , в .В Л о п а т к о  С е к р е т а р ь ) ,  
М .Л .К л и сен ко (п р е д с е д а т е л ь ) ,Г ,И .К о р о т к о в а , В .Е .К р п в ен ч у к , 
М .В .П исы леиная (з а м . п р е д с е д а т е л я ) , Г , Л Л  о х о л ъ к о в а .
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"УТВЕРЖДАЮ" 

Зам еститель Главного 

Г осу д ар ств ен н ого  сан и тарн ого 

врача СССР 

А .И .Зайченко

"24__" августа_______1983_г.£
№ 2 844 -83

ВРЕМЕННЫЕ МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ 

на определение остаточн ы х количеств  са н го р а  в в о д е в почве и в 

растительных объ ек тах  методом га зо -ж и д к остн ой  хроматографии

I *  Краткая характери сти ка  преп арата .

Препарат оан гор  пр ед ставл яет см есь  ' Ы -ок си эти л ди м ети л ги др ази н о- 

вой соли пиклорама ( I )  и -оксиптиддим етилгндразиновой  сол и  2 ,4 -  

Д СП).
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Внешний вид препарата -  однородная ж ндкость тем нокоричневого ц вета  

с тем пературой  вспышки не бол ее 1 0 0°С , кинематической вя зк остью  

1 ,0 * 1 0 “ ^ м ^ /с , поверхностным натяжением 3 2 * 1 0 ^  н/м и пл отностью  

при 2 0 °0  -  1 ,2 1 * 1 0 ^  м ^ /с  . Содержание Д/ -ок сй ети л ди м ети л гц дрази - 

новой  соли  пиклорама в п ер есч ете  на пиклорам -  7 ,6 %\ содержание Л /-  

оксиэтилдим етилгидразиновой  соли  2 ,4 -Д  в п е р есч ете  на дихл орф енокси - 

уксусную  ки слоту -  20,4;&* са н гор а  при пероральном'Хдля крыс

4700±687  м г /к г , для мышей 2 3 70 -439  м г /к г .

Препарат са н гор  реком ендуется  в к а ч е ств е  гербицида для борь~
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бы о горчаком и другими, ■: , устойчивыми к 2 ,4 -Д  А®У'

дольными сорняками в посевах кукурузы.

2 .  Методика определения сан гора

2 * 1 . Основные положения.

2 Л  Л .  Принцип м етода.

Метод основан на извлечении действующих начал из измель

ченной растительной пробы, зерна, почвы или воды экотракцией; 

из почвы -  водн о-ацетоновой  смесью ( 1 : 1 ) ,  подкисленной щавеле

вой кислотой^ из растительных проб (кроме зерна) -  смесью 

ацетон-хлороформ ( 1 : 3 ) ;  из зерна -  ацетоном . Далее вещ ества из 

первичных эк страк тов  подвергают переэкстракции в органический 

р а створ и тел ь , вторичные экстракты высушивают и проводят метили

рование диазометаном; ликлорам и 2 ,4 -Д  определяют в виде мети

ловых эфиров на газовом  хроматографе с детектором  по захвату 

эл ек тр он ов . В случае растительной массы и зерна перед стадией 

метилирования проводят дополнительную очистку эк страк тов  в т о н 

ком слое силикагеля на сндуфолевых пластинках.

2 Л . 2 .  И збирательность метода

Пиклорам и 2 ,4 -Д  при совместном  присутствии не мешают 

друг др угу  при определении их в п очве , в од е , растительном мате

риале, в том числе зер н е .
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2 .1 * 3 »  М етрологическая характеристика м етода

А нали зиру-1Предел 
емый компоЧ оонару- 
нент п р е -  |жения, 

парата !
! м г /к г  
1

•Число -Размах 
-! п ар ал -! !варьи ро 
! лельных! вания, 
!о п р е д е - !  ^
! лений ! К %
( t

•Среднее ‘ С тан - • О т н о с и - 'Д о в е - 
- !  значение! дартное?!тельное! р и тел ь - 

! о п р ед ел ен отк л о - !о т к л о -  !яый 
! _ н и й , !н е н и е , ! нен ие, ! предел 
! с. % ! 0 % \$ % ! при 
!! ! ! г !Р «0^95

В О Д А

2 , 4-Д 0 ,0 0 5 5 89-*98 9 2 ,6 3 ,6 3 ,9 ± 3 ,4

пиклорам 0 ,0 0 1 5 8 7 -9 9 9 4 ,2 4 ,8 5 .1 ± 4 .5

П 0 Ч В А

2 .4 -Д 0 ,0 1 5 5 82-92 8 7 ,6 3 ,8 4 ,3 ± 3 ,6

пиклорам 0 ,0 0 5 5 8 6 -9 7 9 1 ,6 4 .6 5 .0 ± 4 ,4

3 Е Р Н 0

2 .4 -Д 0 ,0 3 3 7 8 -8 8 8 2 ,0 5 ,3 6 .5 ± 1 3 ,3

пиклорам 0 ,0 1 3 73-91 8 0 ,7 9 ,3 П , 5 ± 2 3 ,2

с О Д О М А

2 ,4 -Д 0 ,1 5 3 8 0 -9 0 8 4 ,3 5 ,1 6 ,0 ± 1 2 ,5

пиклорам 0 ,0 5 3 7 0 -7 8 7 3 ,7 4 .8 6 ,5 ± 1 1 ,9

2 . 2 .  Реактивы и р аствор ы .

А зот о со б о й  ч и стоты , Г о ст  9 2 9 3 -7 4

4-ам ино- 3 , 5 , 6 -трихлорпиколинован ки сл ота  (п и к л ор а м ), х . ч .  

Метиловый эфир 4 -а м и н о -3 » 5 ,6 /трихл орпиколи новой  кислоты , х .ч .  

2 ,4~дихлорф еноксиуксусная ки сл ота  ( 2 , 4 - Д ) ,  х . ч .

Метиловый эфир 2 ,4 -д и хл ор ф ен ок си ук суон ой  ки слоты , х . ч .

А цетон , ч . д . а . ,  ГОСТ 2 6 0 3 -7 9 , свежеперегнанный 

Хлороформ, х . ч . , ТУ 6 -0 9 -4 2 6 3 -7 6  

М етанол, х . ч . ,  ГОСТ 6 9 9 5 -7 7 , абсолютный
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Эфир диэтиловый, ч .д .а .  или медицинский (для н ар к оза ), фармакопея 

X ССОР, овежеперегнанный

н -Г ексан , ч . ,  ТУ 6 -0 9 -3 3 7 5 -7 8 , овежеперегнанный

Кислота щавелевая, ч .д .а . ,  ГОСТ 22180-76

Киолота уксусная ледяная, х . ч . ,  ГОСТ 61-75

Кислота ортофосфорная, х . ч . ,  ГОСТ 6552-80

Кислота соляная, ч*,Г00Т 3118-77

Кислота серная, х . ч . ,  ГОСТ 4204-77

Бензол , х-ч>> ГОСТ 5955,-75

Магний сульф ат, ч .д * а .»  ГОСТ 4523-77

Аммоний хлорид, х . ч . ,  ГОСТ 3773-72

Аммиачная вода , ч .д .а . ,  ГОСТ 3760-79

Серебра нитрат, ч .д .а . ,  ГОСТ 1277-75

Натрия хлорид, ч .д . а . ,  ГОСТ 4233-77

Калия перманганат, ч .д . а . ,  ГОСТ 20490-75

Натрия сульф ат, ч .д . а . ,  ГОСТ 4 1 6 6 -7 6 , обезвоженный

Натрия ги дрооки сь , х . ч . ,  ГОСТ 4328-77

Калия ги др ооки сь , , ГОСТ 9 2 8 6  ~7&
Метиламин (25% водный р -р ) ,  ч . ,  ТУ 6 -0 9 -2 0 8 8 -7 7  

Натрия нитрит, ч .д .а . ,  ГОСТ 4197-74  

Мочевина, ч .д .а . ,  ГОСТ 6691 -77  

Натрий сернистокислый, ч . ,  ГОСТ 1 9 5 -7 7

Диазометан -  овежеполученный из нитроэометилмочевины в ходе анали

за в виде эфирного р а ств ор а .

Пластинки силуфоловые, 254 (ЧССР* ХЕМАПОЛ)

Про .являющий реактив -  аммиакат сер ебр а : 0 ,5  г .  азотн оки сл ого с е р е б 

ра помещают в мерную колбу емкостью 100  мл и растворяют в 5 мл 

дваоды дистиллированной водЫ , прибавляют 7 мл концентрированной 

аммиачной воды. Содержимое колбы переценивают, доводят уровень 

раствора до метки ацетоном. Реактив хранят в темной склянке в 

течение 3  месяца.
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Йитроэомегилмочввина, овежеполучениая: во взвешенную литровую 

круглодонную колбу помешают 200 г 24#-ного водного раствора ме

тиламина и добавляют при охлаждении 155 мл концентрированной 

соляной кислоты до кислой реакции. Затем приливают такое коли

чество воды, чтобь: вес содержимого колбы достиг 500 г ,  после 

чего прибавляют 300 г мочевины. Содержимое колбы осторожно ки

пятят с обратным холодильником 2 часа 40 минут и далее энергич

но нагревают еще в течение 15 минут. Раствор в колбе охлаждают 

до комнатной температуры, растворяют в нем НО г 95#-ного азотис

токислого натрия и охлаждают до 0°С. В трохлитровом стакане го

товят смесь: 60о г льда и 100 г концентрированной H^SO^, ох

лаждая содержимое стакана смесью льда и соли. В этот стакан при 

перемешивании приливают вышеупомянутый охлажденный раствор метил- 

мочевины и нитрита натрия с такой скоростью» чтобы температура 

смеси не поднималась выше 0°0, Иатрозометилмочепина всплывает 

на поверхность, в виде мелких кристаллов, которые немедленно от

фильтровывают на воронке Бюхнера и тщательно отсасывают под ва

куумом, Затем кристаллы на фильтре размешивают до образования 

пасты о 50 мл холодной дистиллированном воды, отсасывают и сушат 

в вакуумэкоикаторе, Выход нитрозометилмочезины I 05-115 г ,  что 

составляет 66-72# от теоретического.

Метилирующий реагент (диазометан в диэтиловом эфире) получа

ют в день его использования, 8 сухую трехгорлую колбу помещают 

рассчитанное количество нитроэомет ил мочевины ( I  г её достаточно 

для насыщения образующимся диазометаном 100 мл диэтилового. о$ир£, 

приливают 5 мл дважды перегнанного диэтилового эфира и 6 мл ме

танола; смесь тщательно перемешивают стеклянной палочкой. К од

ному горлу колбы присоединяют обратный холодильник, охлаждаемый 

водой, к форштоооу холодильника - газоотводную трубку; другой ко

нец кото IX) й опускают в колбу о дважды перегнанным диэтило вым эфи

ром; ко второму горлу присоединяют капельную воронку на 15 мл о
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60#~ным р аствор ом  гидроокиси калия_ Т р етье  горло закрывают пробкой . 

Г ен ератор  г о т о в  к р а б о т е . В реакционную колбу осторож но по каплям 

добавляю т щ елочь, сл едя за  те м , чтобы не происходило чрезмерно бур

ное выделение д и азом етан а , что может привести  к вы бросу содержимого 

колбы. Реакцию проводят до прекращения выделения г а з а . Насыщенный 

р а ств ор  ди азом етана в д й э т и ловом эфире окрашен в желтый цвет*

Стандартные растворы метиловых эфиров 2 , 4-Д и пиклорама г о т о 

вят растворением  1 0 ,6  мг кадцого компонента в гек са н е  в мерных кол

бах на 100  мл. Из эти х  р а створ ов  путем посл едовател ьн ого  р азбавл е

ния го т о в я т  калибровочные растворы м ети л ового эфира 2 „4 -Д  ( 0 , 1 ;

0 ,3 ;  0 ,6  м кг/м л ) и м етил ового эфира гшклорама ( 0 ,0 5 ;  0 ,1 ;  0 ,2  м к г /я л ) 

Срок хранения калибровочных раствор ов  I м еся ц .

2 . 3 .  Приборы и п осуда

Газовый хроматограф с детек тор ом  по зах в а ту  эл ектрон ов  “ Ц вет-1 0 6 "  

или д р угой  аналогичного ти п а .

Механический встр я х и в а тел ь , ТУ 6*1-1-1081-73

Роторный и сп ари тель, ИР-IM , ТУ 25-Л ~9Х7-74

Вакуумный н а сос  масляный, тип BH-46I-M или др угой  аналогичный

Мельница зерновая^ МРП-1 или д р . аналогичная

Р тутн о-к ва р ц ева я  лампа, ПРК-Н, ТУ 3 -1 3 0 4 -7 5

К ол бонагревател ь эл ектр и ческ и й , ТУ 9 2 -2 7 5 -7 6

Весы АДВ-2Э0М, ВЛГК-500

Камера для хроматографирования, ГОСТ 1 0 5 6 5 -7 7  

Камере для обработки  пластинок, ТУ 2 5 -П -4 3 0 -7 0  

Водоструйный н а с о с , ГОСТ Ю бУ б-75  

Центрифуга лабораторн ая , тип ЦЛС-3 

Баня водя н ая , ТУ 46-2  2 -б  03 -75  

Микрошприцы МШ-1, МШ-10, ГОСТ 20 2 9 2 -7 4  

Секундомер

Г ен ератор  ди азом зтан а ;
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а ) трехгорлая реакционная колба на 50 мл с притертыми шлифами ;

б )  холодильник обратный (Л ибиха);

в )  воронка капельная (шлиф № 1 4 )?

г )  га зоотводн ая  тр у бк а .

Колбы конические плоокодонные (Эрленмейера) на 100 мл а притертыми 

пробками (шлиф № 2 9 ) КПП1-100-29/32, ГОСТ 10394-72  

Колбы Эрленмейера на 100 мл б е з  шлифов, КПШ-100, ГОСТ 10394-72  

Воронки для фильтрования стеклянные, ГОСТ 9 7 7 5 -7 7  

Воронки делительные на 100 мл, ГОСТ 8613-75.

Концентраторы (грушевидные колбы на 100  мл) на шлифах (№№ 14 и 1 9 ) ,  

КГУ-10 0 -1 4 /1 9 , ТС, ГОСТ 10394-72 

Пробирки градуированные с притертыми пробками на 20  мл 

Пипетки Мора на I ,  5 и 10 мл 

Пипетки мерные на 0 ,1 ;  1 ,0 ;  5 ,0  мл, ГОСТ 2 0 2 9 1 -7 4  

Воронка Бюхнера, ГОСТ 9 1 4 7 -7 3  

Колба Бунзена на I л , ГОСТ 6514-75

Колба круглодонная на I  л (шлиф № 2 9 ) ,  ККШ-1 0 0 0 -2 9 /3 2 , ТС,ГОСТ

10394-72

Стакан стеклянный на 2 л, ГОСТ 10390-72  

Холодильник обратный (шлиф № 2 9 ) ,  ГОСТ 9 4 9 9 -7 0  

Колбы мерные на 25 , 5 0 , 100 мл, ГОСТ 1770-74  

Фильтры бумажные (красн ая  л ен та ), ТУ 6 -0 9 -1 7 0 6 -ТВ 

Универсальная индикаторная бум ага.

2 ,4 .  Ход анализа 

2 * 4 Л .  Отбор проб

Отбор проб производится в соотв етств и и  с Унифицированными 

правилами о тбор а  проб сел ьскохозяй ствен н ой  продукции, продуктов пи« 

танин .об ъ ек тов  окружающей среды для определения микроколичеств 

пестиц идов”  утвержденными Заместителем Главного Г осударствен н ого 

санитарного врача СССР 2 1 .0 8 ,1979 за № 2051 -79
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2 . 4 . 2 .  П од готов к а  о б р а зц о в  дл я  ГЖ Х-анализа 

ГЫша

20 г  воздуш но су х о й  и п р осея н н ой  ч е р е з  I  мм си то  почвы пом ещ а

ют в п л оскодонную  кол бу  на 1 0 0  мл, приливают 40 мл см еси  а ц е т о н -в о д а  

( 1 : 1 ) ,  подкисленную  0 ,1  ч щ авелевой ки сл отой  д о  pH 2 ,  Для полноты 

эк стр а к ц и и  полученную  су сп ен зи ю  тщ ательно перемешивают на м ехани

ческ ом  в с т р я х и в а т е л е  в т е ч е н и е  I  часа^ Э к стр ак т отф ильтровы ваю т че^ 

р е з  бумажный фильтр (к р а с н а я  л е н т а ) ,  тверды й о с а д о к  о тбр а сы в а ю т , 

а а л и к в оту  (2 0  мл) п ер ен ося т  в дел ител ьную  в ор он к у  на 1 0 0  мл, сюда 

же приливают 2 0  мл ди сти л л и р ован н ой  воды и 30 мл хл ороф ор м а. Смесь 

в стр я х и в а ю т в теч ен и е  2 -х  м и н ут. Не реэк стр ак ц и ю  такими же объемами 

хлороф орм а ^ в а ж ц ч Гповторпкт*. Объединенный * 4 * эк с т р а к т

суш ат безводны м  сул ьф атом  н атр и я , сливаю т в к он ц ен тр а тор . Осуши

т е л ь  промывают двум я порциями хлороф орм а по 10  мл.

ТТромывки присоединяю т к осн ов н ом у  э к с т р а к т у  в к о н ц е н тр а то р е , у п а 

ривают хлороф орм на р оторн ом  и сп ари тел е д о с у х а  и о с т а т о к  м етил иру

ю т.

Никлорам и 2 , 4-Д метилируют насыщенным р а ств ор ом  д и а зом ета н а  

в д  «эт и л о в о м  эф и р е . Для э т о г о  о ухой  о с т а т о к ,  полученный и? х л о р о 

ф ор м н ого  э к с т р а к т а , р а створ яю т в 1 0  мл эф ирного р а ст в о р а  ди азом е 

тан а  и р а с т в о р  оста в л я ю т на 5 п т  при ком натной т е м п е р а т у р е . После 

э т о г о  реакционную  с м е с ь  упарии атт на р отор н ом  испарителе д о с у х а , 

с у х о й  о с т а т о к  р аствор я ю т в 5 мл н -г е к с а н а . П роба г о т о в а  для п р о в е 

ден и я  хр ом атограф и рован и я на ГЖХ-

Вода

И робу Воды (4 0  м л ), подкисленную  кон центрированн ой  сер н ой  

к и сл отой  д о  pH 1 * 1 ,5 ,  помещают в дел ител ьную  в ор он к у  и трижды э к с т 

рагирую т хлороформом (п о  30 м л ). Объединенный эк с т р а к т  суш ат б е з 

водным сульф атом  натрия , которы й п осл е  отд ел ен и я  э к с т р а к т а  промыва

ют двум я 10  мл порциями хл ороф орм а. Обезвоженный эк ст р а к т  и две
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х.лоро форменные промывки соби р аю т в к он ц ен тр атор а  упариваю т

на ротор н ом  и сп ари тел е д о с у х а  и о с т а т о к  метилируют ан ал оги чн о 

выш еописанному*

Зерно

5 г  пробы зер н а  помещают в кон и ческую  к ол бу  на JsO мл и э к с т 

рагирую т дважды ац етон ом  (п о  2 0  м л ) и один р аз в од н о -а ц етон оа ы м  

( 1 ; 1 )  р а ст в о р о м  (2 0  м л )*  в ст р я х и в а я  в т е ч е н и е  15 мин* Объединенный 

э к о т р а к т  фильтр у ют ̂  ац етон  отгон я ю т на ротационном  и сп ари тел е при 

т е м п е р а т у р е  30°С и о с т а т о ч н о м  давл ен ии  0 * 4  мм р т * с т *

К водн ом у о с т а т к у  приливают 5 мл 1 0 ^ -н о г о  х л о р и ст о г о  аммония, 

р а с т в о р  нагреваю т в те ч е н и е  10  мин на в од я н ой  бан е np$fid°G* В 

гор я ч и й  р а с т в о р  д обавл яю т 0 ,1  г  с е р н о к и с л о г о  магния* Смесь ох  лаж-* 

даю т и отф и л ьтр овы ваю т, п осл е  ч его  подкисляю т кон ц ен тр и р ован н ой  с о 

ляной к и сл о т о й  д о  pH 1«*1 ,5  и п р овод ят завершающую эк страк ц и ю  д и э т и -  

ловим эфиром 2 р а за  по 10  мл* ор га н и ч еск и й  сл ой  о тд е л я ю т , кон ц ен тр и 

руют д о  минимального объ ем а  ( 0 ,0 5  м л) и к ол и ч еств ен н о  н а н ося т  на  

оилуф оловую  п л асти н к у  на р а сстоя н и и  1 ,5  см о т  края при помощи мик

рошприца * Н анесение осущ ествл я ю т п остеп ен н о  с обд увом  в о зд у х о м  в 

одн у  т о ч к у  т а к , чтобы д и ш е т р  п од суш и ваем ого  пятна не превышал 5 мм. 

Справа о т  п р о (^  н а н ося т  0 ,0 5  мл п р и го т о в л е н н о го  ст а н д а р т н о г о  р а с т 

в о р а  "с в и д е т е л я "  -  к и сл от  пиклорам а и 2 ,4 - Д  ( 1 : 3 )  в а ц е то н е *  П лас

тинку с нанесенными пятнами помещают в кам еру для х р ом а тогр а ф и р ов а 

н а ^  подвиж ной си ст е м о й  р а ст в о р и т е л е й  б е н з о л -у к с у с н а я  к и сл о т а  ( 5 : 1 ) .  

П осле т о г о ,  как фронт р а ст в о р и т е л я  п од н и м ается  на 10 ом , п л асти н к у  

вынимают и суш ат на в о з д у х е .  Затем  п р ов од я т  опры скивание проявляю 

щим р еак ти вом  амм иаката с е р е б р а . П осле подсуш ивания п л асти н к у  вы дер

живают под ква р ц евой  лампой в теч ен и е  5 мин. При наличии в пр обе  о с 

т а т к о в  с а н г о р а  на п л асти н к е  п р оя в л я ю тся :

-  т е м н о -к о р и ч н е в о е  пятно пиклорама (  0 , 3 - О Д )  и т е м н о -к о р и ч н е 

в о е  пятно 2 »4 -Д  (  Щ 3 0 , 6 - 0 , 2 ) ,  располож енные на оди н аковом  урок 

не и аналогичны е по ц в е т у  пятнам с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р а .
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Для к ол и ч еств ен н ого  определения гербиц идов в н авеске о б р а з -

5ЛИ)Ир0йаНМ€
ца и стан д артн ой  пробе проводят г "  хроматографируемых соединении 

С пластинки: сн и м аю т зоны пятен пиклорама и 2 Й4-Д с 

пластинки в пробирку и элюируют 3 раза (п о  2 мл) смесью  м етан ол - 

эфир ( 1 : 1 ) *  После каждого элюирования элюат центрифугируют в т е ч е 

ние 5 мин при 6030 о б /м и н . Твердый о са д ок  отбрасы ваю т * а н а д о с а - 

дочную  ж идкость упаривают д о с у х а . О статок  метилируют аналогично 

описанному выше и аликвоту обр азц а  вводят в инжектор хр ом атогр аф а.

Солома

2 г  пробы помещают в коническую  колбу на 150 мл и добавляю т 

10 мл 3 /-н о й  ортоф осф орной ки слоты . После тщ ательного перемешива

ния приливают 40 мл дистиллированной воды и см есь  встряхиваю т в 

теч ен и е  30 мин о тремя порциями по 30 мл см еси  ацетона и хлороформа 

( 1 : 3 ) *  Объединенный эк стр а к т  фильтруют* отделяют и отбрасы ваю т 

верхний водный сл о й , а аликвоту ор га н и ч еск ого  сл оя  промывают тремя 

порциями по 10  мл дистиллированной воды* Промытую аликвоту дважды 

эк страги р ую т 0 ,0 5 н  NаОН (п о  15 м л ), каждый раз энергично в стр я х и 

вая в течен ие 10  м инут. Объединенный щелочной эк стр а к т  встряхиваю т 

15 минут с 20  мл хлороф орм а. После отделения органический слой о т 

брасы ваю т, а  щелочной эк стр а к т  подкисляют концентрированной HCI 

д о  pH 1 * 1 ,5  и дважды экстрагирую т эфиром порциями по 10  мл. Эфир

ный э к ст р а к т  упаривают д о с у х а , су х ой  о с т а т о к  растворяю т в 0 ,5  мл 

р а ст в о р а  эф ир-м етанол  ( 1 : 1 )  и кол и чествен н о наносят на силуфоловую 

п л асти н к у , дальнейшие операции аналогичны вышеописанным для зер н а .

2 .4 .3 *  Проведение хроматограф ирования на ГЮС.

Хроматограф  "Ц в е т -1 0 6 " с  д етек тор ом  постоян н ой  ск ор ости  ре

комбинации эл е к т р о н о в . Р абочая шкала эл ектр ом етр а  -  2 0 * Ю ~ ^ а .  

С к ор ость  движения ленты самописца -  240  м м /ч а с.

К олонка стекл ян ная , спиральная, длина 2 м, внутренний диаметр 

2 мм* Н оситель -  хроматон ^/-/W -£>M C S 8 0 -1 0 0  меш, неподвижная фаза - 

3% S £ - 3 0 .
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Т ем п ер а ту р а  колонки 1 6 0 °С , д е т е к т о р а  2 5 0 °С , и сп ари тел я  2 3 0 °С . 

С к о р о ст ь  г а з о в :  г а з а -н о с и т е л я  (а з о т  о с о б о й  ч и ст о т ы ) -  40 м л /м и н , 

дл я  пр од увк и  д е т е к т о р а  -  150  м л /м и н .

Объем пробы , вводим ой а и сп ари тел ь -  3 мкл.

Л инейность д е т е к ти р о в а н и я  со б л ю д а е т ся  в п р е д е л а х : 0 ,6 2 - 1 ,2  н г  дл я  

м е т и л о в о го  эф ира пиклорама и 0 , 0 7 - 1 , 8  нг дл я  м е т и л о в о го  эфира 

2 ,4 -Д

А бсол ю тн ое время удерж ивания м ети л ов ого  эф ира 2 ,4 -Д  и м е т и л о в о го  

эф ира пиклорама со ст а в л я ю т  I мин 6 с  и 2 мин 4 7  с  со о т ^ в е т св е н н о . 

При таки х  у сл ов и я х  хр ом атограф и рован и я у д а е т с я  оп р ед ел и ть  пиклорам 

в п оч в е  в д о з а х  не ниже 0 ,0 5  м рбг и 2 ,4 -Д  -  0 Д 5  м г /к г ,  а  в в о д е  -  

д о  нижних п р ед ел ов  (0 ,0 0 1  мr / j r  и 0 ,0 0 5  м г /л  с о о т в е т с т в е н н о  дл я  

пиклорам а и 2 ,4 - Д ) ,  Нижний предел  оп р ед ел ен и я  пиклорама ( 0 ,0 0 5  

м г /к г )  и 2 ,4 -Д  ( 0 ,0 1 5  м г /к г )  в п оч в е  д о с т и г а е т с я  при следующих 

у сл о в и я х  х р ом атогр аф и р ован и я :

-  р а боч а я  шкала эл е к т р о м е т р а  -  2 0 * I0 ’" I i "a ;

-  с к о р о с т ь  движения ленты сам оп и сц а  -  240  м ц /ч а с ;

-  кол он к а  ст е к л я н н а я , сп и р а л ьн а я , длина 2 м , внутренний #  2 мм;

-  н оси тел ь  хром атон  ЛААК/-2>МСф0-100 Meuijj

-  неподвиж ная ф аза O V -2 2 5 ,  3%;

-  те м п е р а ту р а  колонки 1 8 0 °С , д е т е к т о р а  2 5 0 °С , и сп ари тел я  2 3 0 ° 0 ;

-  с к о р о с т ь  г а з а -н о с и т е л я  (а з о т  о с о б о й  ч и сто ты ) -  40 мл/мин$

-  для продувки  д е т е к т о р а  -  150  м л /м ин ;

-  объем  вводим ой пробы -  3 мкл;

- а б с о л ю т н о е  время удерж ивания м ети л ов ого  эфира 2 ,4 -Д  -  I  мин.

45 с , м ети л о в о го  эф ира пиклорам а -  I I  мин 22 с ,

О бработк а  р е з у л ь т а т о в  ан ал иза

Содержание пиклорама и 2 *4-Д  рассчиты ваю т м етодом  а б со л ю т 

ной кал ибровки  по формуле для каж дого гер би ц и д а  в о т д е л ь н о ст и *
А * Vo
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X г  содержание гербицида в п р обе , м г /к г  ( м г /л ) ;

Д -  содержание гербицида в анализируемом образце* введенное в 

хроматограф, и найденное по калибровочному графику* и г ; .  

Vo -  общий объем эк стр а к та  из образца* мл;

V, -  объем экстракта* введенный в хроматограф , мкл;

Н -  н авеска  анализируемого образца* г ,  мл.

Для оценки содержания сан гора  (п о  д . в . )  в различных объектах по

лученные данные по пиоорад^у и 2 ,4 -Д  необходимо суммировать и

сравнивать с ДОК для са н гор а .
Требования

2 .5 .  технике безоп асн ости

Во избежание взрыва или возгорания используемый в анализе 

диэтиловыЙ эфир необходимо очищать от  перекисей и вести перегонку 

на горячей водяной бане с исключением откры того огня или раскален

ных нагревательных эл ем ен тов.

Настоящие методические указания разработаны Бондаревым В .С ., 

Талалакиной Т .Н ., Спиридоновым Ю .Я., Шестаковым В * Г ., Раскиным М Л . 

ВНИИ фитопатологии;

Кирюхиной Н*Н. -  НИИ се л ь ск о го  хозяй ства  Ю го-Востока.
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Ф0СФ0Р0РГЛШ1ЕСКИЕ ПЕСТИЦИДЫ

I ,  М етодические ук а за н и я  по определению  ф осф ор ор ган и чеок и х  п е с т и 
ц и дов  (д и ф ос,Д Д В Ф ,хоста к ви к #д и а н о к с ,ц и о д р и н ) в  п оч в е  х р о м а т о -  
энзимным м етод ом  74-

азотсодерж ащ ие  пестициды

1 ,  Временные м е тод и ч еск и е  ук а за н и я  по определению  бу т и л к а п -
т а к о а  в п о ч в е ,в о д е  и р а сти тел ь н ом  м атериал е м етод ом  газож и д
к о с т н о  й хром атограф ии  8 5
2 , Времешгые м е тод и ч еск и е  указан и я  по определению  о с т а т о ч 
ных к о л и ч е ст в  дифенамида в  п о ч в е , р а ст е н и я х  л эфирных м а е -  
лШ' т а Щ и *  дк о  сти о й  хр ом атогр аф и ей  90
3 ,  Временные м е тод и ч еск и е  ук азан и я  по оп ределени ю  деф оли
а н та  дроппа м етодом  хром атограф ии  в  тонком  сл о е  в  в о л о к н а х , 
л и с т ь я х ,с е м е н а х  хл оп чатн и к а  и в  п оч в е  9 6
4* Временные м етод и ч еск и е  ук азан и я  по определению  о с т а т о ч 
ных к о л и ч е ст в  к ар тоц и да  (ф и тои а ) в  к а р т о ф е л е ,о г у р ц а х ,т о м а 
т а х  л у к е ,с в е к л е  и в о д е  м етодом  тон к осл ой н ой  хром атограф ии* *02  
5» В рсм еш ш е м е т о д и ч е ск и е  ук азан и я  п о  оп ределени ю  КН-77
в в о д е  м етод ом  тон к осл ой н ой  хром атограф ии  107
6 ,  Временные м е то д и ч е ск и е  указан и я  по определению  л и п у -
роиа и лирокиона в  л ук е  зе л е н о м ,р е п ч а т о м  м етод ом  т о н к о 
слойном  хром атограф ии  Т Т 3
7 ,  Временные м е то д и ч е ск и е  указан и я  по определению  м е т и -
рама в р асти тел ьн ы х о б р а зц а х  (я б л о к а х ,о г у р ц а х , т ом а та х ) 
га зох р ом а тогр а ф и ч еск и м  м етод ом  121 .
8 ,  Временные м е т о д и ч е ск и е  ук азан и я  по оп р ед ел ен и ю 'м и та 
к а  в р а сти тел ь н ом  м а т е р и а л е , п о ч в е , в о д е ,  о р г а н а х , ткан ях 
и м о л о к е •животных м етодам и тон к осл ой н ой  и га зож и д к остн ой  
хр ом атогр аф * и \Я9
■К Временные м етод и ч еск и е  указания- по определению  ним ро-
д а  в  п о ч в е ,в о д е ,о г у р ц а х  м етод ом  тон к осл ой н ой  хром атограф ии  156
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1 0 , Временные м етод и ч еск и е  указания по определению  р од а н и - 
д а  натрия в сем ен ах  подсолнечника и в оде  м етодом  то н к о сл о й 
ной хр ом атогр аф и и . 184
X I . Временные м етод и ч еск и е  указани я  по определению  р у б и -  
г&на в я бл ок а х  и о гу р ц а х  хром атограф ическим  м етодом  149
12* Временные м етод и чебй ь указани я по определению  о с т а -  
точны х к о л и ч е ст в  са н г о р а  в  в о д е ,п о ч в е  и в  р асти тел ьн ы х 
об ъ е к та х  м етодом  газож и дк остн ой  хроматограф ии
1 3 . Временные м етод и ч еск и е  указани я по определению
стом н а  в  в о д е ,п о ч в е  и р асти тел ьн ы х о о ъ е к т а х  методами 
га зож и д к остн ой , тон к осл ой н ой  хроматограф ии и УФ-олектро™  
ф отометрии 167
1 4 . В рем еш ш е м етод и ч еск и е  указани я по определению
с у ш я е к с а  в  в о д е ,п о ч в е ,с е м е н а х  подсолнечника и б и о ср е д а х  
м етодом  тон к осл ой н ой  хром атограф ии 183
1 5 . Временные м етод и чески е указани я по определению
оста точ н ы х  к о л и ч е с т в  суффикса в  п очве  хром атограф ическим и 
методам и J 93
1 6 . Временные м етод и чески е указани я по определению  111-78*
в кл убнях картоф еля и в о д е  199
1 7 . М етодические указани я по определению оста точ н ы х  кол и
ч е с т в  тачм гарен а в п очве тонкослойн ой  хром атограф ией  £Qg
1 8 . Временные м етод и ч еск и е  указания по определению  т о м и -
пода в в о д е ,п о ч в е  и расти тел ьн ом  м атериале методами тон 
к осл ой н ой  и газож и дк остн ой  хроматограф ии 211
Г9, Времеш ш е м етод и чески е указания по определению  ФДН
/  И , И  -д и м ети л -5 1 "С З “ Х лорф ени л)-гуанидина /  в  п очве  
м етодом  тон к осл ой н ой  хроматограф ии 218
2 0 . М етодические указания, по определению ф енилмочевин- 
ных гер би ц и д ов  (ф е н у р о н ,к о т о р а я ,м о н у р о н ,д й у р о ,а р е з и н , 
л и н у р он ,п а тор а н ,м а л ор а н ) в п о ч в е , р а сти тел ьн ом  м атериале
и овощ ах м етодом  газож и дк остн ой  хроматограф ии 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
2 2 . М етодические указания по хром атограф ическом у о п р ед е 
лению феяш дифама (б е т а н а д а ) в в о д е ,п о ч в е ,с а х а р н о й  св ек л е
и б и ол оги ч еск и х  ср е д а х  2 ¥ f



ОЛОВООРГАШЧЕСКИЕ ПВСГПИШ

I*  Временные м етод и чески е указания по определению перойала 
в  ябл оках  и почве м етодом  тонкослойн ой  хроматограф ии 
2 .  Временные м етоди чески е указания по определению д е й с т 
вующего вещ ества  преп арата  пликтран и е г о  м етабол и тов  
(ок и сь  дицикл огек си л ол ова ,ц и кл егек си л ол овян н ая  к и сл о та ) 
в в о д е , п очве и р асти тел ьн ом  материале хроматограф ическим 
методом  и н еор га н и ч еск ого  ол ова  в  т е х  же ср е д а х  сп ектроф о
тометрическим методом

РАЗНОЕ.

I ,  М етодические указания * Общие требован ия к методикам 
измерения концентраций вредных вещ еств  в  в о зд у х е  р абочей  
зоны
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