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ВРЕМЕННЫЕ
шедичкскив УКАЗАНИЯ ПО ОПРЕДЕЛЕНИЮ ТИОДАНА И ПРОДУКТОВ 

ЕГО ПРЕВРАЩЕНИЯ В ШСЬ\ ОРГАНАХ И ТКАНЯХ ЖИВОТНЫХ 

ХРОМА ТОГРАФИЧШШИ МЕТОДАМИ

X# Краткая характеристика препарата

Краткая характеристика тиодана и продуктов его превращения 
/ тиодавоульфат, тиодандиол, эфиртиодан f гидроксиэфиртиодан, ла- 
кто^тиодан / приведены в ** Методических указаниях по определению 
тиодана и продуктов его превращения в растительном материале и по
чве хроматографическими методами", опубликованных в сборнике "Ме
тодические указания по определению микроколоичеств пестицидов в 
продуктах питания ,кормах и внешней среде", часть X,M.fI980,CTp.

10 - 16.

2. Методика определения тиодана в мясе, органах и тканях жи

вотных*

2.1. Принцип метода



59

Метод основан на хроматографическом определении тиодана 

в тонком слое пластинок и Силуфол " или газохроматографическом 

определении его после экстракции препарата из исследуемых об

разцов смесью этилового спирта с эфиром и хроматогафической 

очистки экстрактов.

Хроматографическое определение проводится ва
пластинках "Силуфол” UV ~  254, импрегнированном о-толидином*

Подвижным растворителем служит смесь гексана с эфиром и

и уксусной кислотой*
Места локализации тиодана в виде двух его изомеров обвару** 

живагот после облучения пластинок ультвафиолеовым светом

2*2* Метрологическая характеристика метода 
Нижний предел определения тиодана методом ТСХ составляет 

I мкг, 0,1 мг/кг,методом ГНХ 0,002 мг/кг* Процент определения со

ставляет 78 - 92

2*3* Реактивы и растворы 

Ацетон,хч, ГОСТ 2603 - 71 

Н-гекса^ч, МРТУ 6-09^2937-66 
Бензол,хч, ГОСТ 5955-68

Петролейный эфир / температура кипения 4D-70 /

Натрий сернокислый безводный,ч, ГОСТ 41-46
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Этиловый спирт, ректификат, ТУ I9-II-89-69 

Этиловый эфир / для наркоза / Фармакопея СССР 

Q-толидин, ч, 6-09-6337-69, 0,1 % раствор в ацетоне 
Уголь активированный, КАД-молотый, МРТУ 6-09-1049-64 

Силикагель КСК

Пластинки * Силуфол" 254, ЧССР

Хроматон Л-аУ - Д Щ С  / 0,16 -0,20 мм / с 5 /ЧССР/
Азот особой чистотыf ГОСТ 9293*74
Стандартный образец тиодана, стандартный раствор тиодана, содер
жащий 10 мкг/мл препарата в н-гексане

2.4. Приборы и посуда
Вакуумно-ротационный испаритель, ТУ 25-11-917-74 или прибор 
для отгонки растворителей.
Воронки химические диаметром 6 см, ГОСТ 86-13-64 
Пробирки градуированные со шлифом, Ш  ~ 15 мл, / тип ШШИ1 / 
Камера для хроматографирования, размером 150 х 200 мм,ГОСТ 
10565-63
Колбы мерные,ГОСТ 1770-74
Колбы нш, емк 100 и 25Q мл, ГОСТ 10394-63
Колбы круглодонные нш, емк, 150 , 250 , 500 мл.,ГОСТ Х0394-63
Микропипетки, ГОСТ 1770-71
Пипетки или шприцы для нанесения проб* ГОСТ Х770-74 
Пипетки емк, I, 5, 10 мл, ГОСТ 1770-74 
Микрошприцы, 10 мкл,
Прибор для встряхивания,
Стеклянные хроматографические колонки для очистки экстрактов, 

150х 1>5 нм

Ртутно- кварцевая лампа для облучения УФ-светом



61

Цилин; Дры мерные емк. 25, 50, 100, 250 мл, ГОСТ 1770-71 

Чашки выпар15$чзльные, КЗ,' 4, ГОСТ 9147-69 

Аппарат для встряхивания любого типа

Газовый хроматограф / серии "Цвет1* или п Газохром” /, снабженный 
детекторами электронного захвата / ДЭЗ / или постоянной скорости 

рекомбинации /ДПР /

Колонки стеклянные для газовой хроматографии длиной I м, вн. 

диаметр 3 т  
Секундомер 

Бумажные фильтры

2.5* Подготовка к определению.

Приготовление пластинок для хроматографии

Пластинки для хроматографии ” Силуфол п UV ~ 254 перед ис

пользованием импрегнируют о~толидином. Для этого каждую пластин

ку опускают на О Д  см в О Д  % раствор о-толидина в ацетоне, нали
тый в камеру для хроматографирования. После того, как фронт ра

створителя поднимется до верхнего края пластинки, её вынимают и 

высушивают на воздухе, избегая прямого солнечного света. После 

этого пластинки готовы к употреблению, их можно хранить в эксика

торе.

Приготовление хроматографических колонок для очистки экстрактов.

Б нижнюю часть хроматографической колонки помещают около 500 

мг обезжиренной органическим растворителем и высушенной ваты и 
засыпают безводный сернокислый натрий / высота слоя I вм /, а

затем активированный уголь / высота слоя 2 см / и перед употребле

нием промывают небольшим количеством гексана.
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2Г6. Проведение определения

Мясо и мясопродукты. Мясо, мясопродукты пропускают через 

мясорубку. 10 г пробы помещают в колбу с притертой пробкой, пес

тициды экстрагируют дважды смесью этиловый спирт-диэтиловый эфир 

в соотношении 3 : I порциями по 50 мл в течение 1,5 час при встря

хивании* Экстракт фильтруют через воронку о бумажным фильтром, 

заполненным на 2/3 безводным сернокислым натрием. Затем раствори

тель отгоняют, используя вакуумно-ротационный испаритель или при

бор для отгонки растворителей* Сухой остаток растворяют в неболь

шом количестве смеси этилового спирта с эфиром в соотношении 2 : I 

и наносят его на стартовую линию пластинок и Силуфол " / без об

работки их о-толидином / в виде полосы. Зйцё раз смывают сосуд о 

сухим остатком 0,2 - 0,3 мл этого растворителя и количественно на

носят его на ту кв линию пластинки. Пластинку с нанесенной пробой 

помещают в камеру для хроматографирования, на дно которой предва

рительно наливают подвижный растворитель н-гексвн - диэтияовый 

эфир - уксусная кислота в соотношении 85 ; 15 : 2, Край пластинки

может быть погружен в подвижный раствори

тель не более, чем на 0,5 см.

После того , как фронт растворителя поднимется на 10 см, пла

стинку вынимают из камеры и оставляют на несколько минут для испа

рения растворителя. Далее пластинку разрезают ir небольшие полос
ки, опускают их в колбу и проводят экстрагирование пестицида н-ге- 

коаном, одновременно смывая тонкий слой с пластинок, дважды по 15- 

2^ мл. Полученный®э^тра§т^концентрирук)Т до 5 - б мл и пропускают 

через насадку хроматографической колонки. Тиодан и продукты его

превращения элюируют из колонки 30 ил н-гексана, концентрируют ра-
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створ под вакуумом до 5 - 10 мл и используют его для анализа мето

дом ТСХ или ГЙ.

2.6.1. Хроматографическое определение тиодана в тонком слое.

Для хроматографического определения отбирают аликвотную часть 

экстракта или весь экстракт, предварительно сконцентрировав его 

до объема 0,3 мл. На хроматографическую пластинку, имлрегнирова- 

нную о-толидином, шприцем или пипеткой наносят исследуемую пробу 

в одну точку так, чтобы диаметр пятна не превышал 2 см. Остаток 

экстракта в колбе смывают двумя порциями ~/ по 0,2 мл / диэти- 

лового эфира или гексана и наносят в центр первого пятна. Спра

ва и слева от пробы на расстоянии 2 см наносят стандартные раство

ры, содержащие I и 5 мкг тиодана или другие, близкие к определяе

мым концентрации.

Пластинки с нанесенными растворами помещают в камеру для хро

матографирования^ на дно которой за 30 минут до хроматографирова

ния наливают подвижный растворитель смесь н-гексана с этиловым спи

ртом в соотношении 3 : 1 »  После того, как фронт растворителя подни

мется на 10 см, пластинку вынимают из камеры и, спустя несколько 

мин, подвергают действию УФ - света , располагая пластинку на рассто

янии 20 см от источника света.

При наличии тиодана на пластинке появляются пятн^сине-голубого 

цвета, Тиодан обнаруживается в виде двух изомеров. О, “Щ е
тиодана 0,40.

Содержание препарата в пробе вычисляют по формуле

X - , где:

X - содержание препарата в пробе, мг/кг |
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А - количество препарата, найденное в пробе на пластинке, мкг;

Р - количество / масса / исследуемой пробы, г,

2*6.2* Проведение-газо-хроматографического анализа 

Условия определения : температура испарителя - 220°; термос

тата детектора - 210°; термостата колонок - 190°, Скорость газа- 

носителя - 100 мл/мин. Шкала эле

ктрометра - 0,25* 1СГ10а. Время удерживания тиодана 3,2 мин, 

f ) - тиодана 4,3 мин.
Количественное определение проводят, сравнивая высоты или пло

щади пиков исследуемых и стандартных растворов. В колонку хроматог

рафа вводят 5 мкл раствора.

Содержание препаратов в исследуемом объеме вычисляют по фор

муле

X = Ц2.Л..У1 >. Ql..s Уз ■ , где:
У2 . Р

X - количество препарата, мг/кг;

концентрация стандартного раствора,мкг/мл;

Hj и Но - высоты пиков стандартного и анализируемого растворов, мм;

Ух и У 2 - объемы стандартного и анализируемого растворов, введенные 

в колонку хроматографа, мкл;

У 2 - объем экстракта пробы для анализа, мл ;

Р - навеска пробы, г

Требования безопасности

Соблюдаются требования безопасности обычно рекомендуемые для ра

боты с химическими реактивами и хлорорганическими пестицидами.

4. Настоящие методические рекомендации разработаны Поляковой В*Н. 

ВИЭВ, г Москва
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ной хроматографии. 184
XI. Временные методические указания по определению руби- 
г&на в яблоках и огурцах хроматографическим методом 149
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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