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ОПРЩШВИЕ ПРОМЕТРИНА В ПОЧВЕ,ВОДЕ 
Я РАДОИТЕШОМ МАТЕРНАЛЕ МЕТОДОМ ХРОМАТОГРАММ

в тонком слое/

Характеристика препарата
Прогэтрия ~ бяен180проп*да»шо^и*1м-

трща зйн • Структурная формула $СНЭ 
А*

<- СИ я
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Химически чистый прометрия пре^бйгЬляет собой белый яороиок с 
температурой плавления 120 -  12Г°С,Хорою растворяется в ор
ганический растворителях, в воде -  48 мг/л.

Принцип метода
Метод основан на экстрагировании прометрина аз иоеледуе» 

мой пробы органическим растворителем а последующем хроматогра
фировании в тонком слое окиси алюминия.Подвижным растворите
лем олуиит омесь гексана а ацетона или четнреххлориотого угле®, 
рода и эфира, взятых в соотношении 4:1.Пятна прометрава обна
руживаются на пластинке при опрыскивании проявляющим раствором 
бромфеиолового синего и азотнокислого серебра. Ко лячеотвеввое 
оаределеиие производится путем визуального сравнения ннтеке*»» 
Ности окраски и размера пятен пробы * стандартных растворов* 
Чувствительность метода составляет 0*05 мг/л для води и ОД 
мг/кг для почвы и растительного материала. Метод специфичен 
при отсутствии других серуоодержащнх органических веществ* 
дающих окраску с бромфенеловым синим я имеющих одинаковое о 
нрометривом значение ДА.

Реактива я растворы.
Окись алюминия для хроматография 2 степени активности о 

размером частиц ее более 100 мая.
Кальций сернокислый ч,д.а. ГОСТ 32 ГО-Аб.Прооугававт в су-

Метод разработай Дроздовой 0,А. ВНИИ гигиены я токсикологии 
пестицидов,полимерных я пластических масс,г.Киев.
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доиьшш шкафу одшераууре 150^0 а тезевай 6 часов, храм t  
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Натрий еериовводмЙ бааиодаиЙ» о*ея«арокамтаий, хрваят в -
бШМ О ЦрИТ6р?0Й КрНШКОЙ*

Эфир для иаршаа*
ЙЦ6ЗДН
в**Геде*в
Ьорофоры
е̂тыреххдорвотнй углерод

Отамдвртямв раствор проиетриви в ыжошт  о оодеряаннем
1.00 шлш Ш0 тг/тж»

0роявдяющ«е растворы? ш Е т т &  равных объемов бромфеното
вого снега (0,% # раствор) а азотнокислого серебра (2 <  рас- 
твop)* I  2„ ишн&ая киолота 4 % раствор* I  Э. Перманганат 
кадия 0,25 % раствор.

Приборы я посуда,
Пластинки для хроматографии: етеядиияую пластинку размером 

9ъ12 см тщательно вышитую содой* хромовой смесь»* двотиУкро- 
т п т й  водой к высушена?»* покрывают оорбцяойаой массой0 М м  
и р ш Ш о ы т т  сорбционной массы «а 22 пластинке смешивают 
50 г оживи 'ашшввя о 5 г еернокиедого кальция (оба коивовви
та далхш быть ировевны ч&рйь егто)*0'м®аь Помещают в колбу, 
яовввляют 75 мд воды g встряхивают 15 ищут щш аиварата для 

»отри*шваиви« Около 5 г масон (одну чшМуш дояку) «вливает на 
адвот*ив? ш$ т ш т т т % равномерно риоврвдвдяю* т  иоверквоотя* 
Щ т т  й т т т т  в т ч т т  почш ври комяат«ой твмйврвтуро * хра- 
иит в. ажДОсаторв* ■

Шкаф аумльвий«
Аппарат & м  вофрвхвваввв*
Прибор т п  отгоижв растворителя*
Пшара для хроматеграфироваиия ■* -отекли aeiift ооор о стртер- 

той кривя» й.Иояво яоаольаовазд акоикатор,
t o  ера дм оврнекивавяя ** отакхиявий днашетром 11 -ЦВом

« шестой 15-16 ем* 
й уж т щ чт ъ ъ рк твпшшшшшш, 
iopnw тгберкулииошй на I mi.
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ЙЬдбы мерные аа 50-1 ДО мд.
Шшбп юнвчеекие на 250-ЗДО ш ХСКЫТО мл.
Воронки делительные шш 250 - ЖЮ ши 
Воронка конические.
Пипетки о оттянутым концом.
Фильтры бумажные.
Беня водяная.
Онто металлическое о диаметром отверстий '<* ') ы&г.

ЙКОТрйКЦИЯ прометрипя из пробы. 
а/Вода, ЮО ыл воды помещают в делительную но ройку я три* 

т  экстрагируют хлороформом по Ю  шиЭкстрактм объеданию?, 
фильтруют через воронку о безводным сернокислым натрием (5 у t 
в колбу прибора для отгонки растворителей и отгоняют хлорофос* 
почти досуха (0,1 мл).

б /  Почва» 100 г воздуивосухой почвы, растертой в ступке щ 

просеянной через сито, заливают накочь 80 мл эфира .Раствори... 
тель отфильтровывают„ почву вымывают трижды эфиром но ^0 мл. 
Обвиненный экстракт помещают в колбу прибора для отгонки р*(. 
творитедей и отгоняют его почти досуха (0,1 мл) 

в / Картофель. ХОО г чисто вымытого и измельченного картофе 
ля помещают в колбу о притертой пробкой „заливают I  0 мл ь.рчр<* 
и оставляют на ночь.Затем растворитель слит-а ют, пробу триил* 
промывают эфиром по 30 мл» Объединенный экстракт фильтру ют 
через коническую воронку с безводным сернокислым натрием (5- 
10 г) в колбу от прибора для отгонки растворителей щ отг&вяот 
его почтя досуха»

г /  Морковь,конопля, горох,клубника, зеленая массе» 100 г и* 
мельченной пробы помещают в колбу  ̂ притертой пробкой, вали 
вают 100 мл н-гекоана и оставляют на ночь» Растворитель сли
вают, пробу трижды промывают по 20 мд н-гексана» Экстракта 
собирают в делительную воронку на 250-300 мл,извлекают пропет 
рин 0,1 я« соляной кислотой три раза по 50 мл» Объединенные 
порции солянокислого экстракта промывают 80 мд к^гексава* 
Подщелачивают I ыл 50 % раствора едкого натрия ш эяетрагнру 
ют хлороформом из второ раствора прометрии хлороформом три*.™ 
по 20 мл (длительность экптракпии 3 -  5 минут)*Хлороформный 
экстракт дважды промывают дистиллированной водой по ЯП мл п

- Л 0 6



фильтруют через коническую воронку е безводным сернокислым 
натрием в шлбу ж т т гт ж ш  прибора дед обгонки растворителей 
и отгоняют почтя досуха*

Хро т  to  графиро ванне
йа середиау хроматографической пластинки на расстояния

1*5 ем e t края при помощи пипетка наносят исследуеьую пробу 
в одну точку так, чтобы размер пятна не превышал 10 ~1£ мм, 
Колбу о пробой трижды тщательно смывают небольшими порциями 
вфира (0f5 мл)* которые наносят на пластинку в центр того же 
пятна*Справа в слева от пробы на расстоянии 2 ом наносят с 

помощью шприца стандартные растворы лрометрша е так чтобы одно 
пятно содержало 5-10,а второе ХФ-ЗОмкг арен ера та»Пластинку о 

нанесенными пятнам)! помещают в камеру дед хроматографирования» 
в которую налита смесь четырехжяористого углерода к эфира дед 
почва ш растений, гексана ■ ацетона дед воды в соотношении 
Д;Х«Смесь шжет быть использована однократно» Края пластинки , 
погружают в растворитель не более чем на 0,5 ом*После того,как 
фронт растворителя поднимется на 10 см пластинку вынимают из 
камеры, отмечают Л’зйия фронта и оставляют на несколько минут 
для испарения р&стзоритеед.Затем пластинку помещают горизон
тально в камеру дед опрыскивания и оярыскивают прояведющим ре
активом 1 I  и помещают в сушимый шкаф на Я) минут при темпе» 
ратуре 5(Я0* Несла охлаждения пластинку опрыскивает проявляю» 

шди раствором I  2. В случае наличия прометрина в пробе на ижт«* 
тинке появляется синее пятно* расположенное на одедажовши уров*- 
не » аналогичное пятнам стандартных растворов Дед закрепления 
пластинку опрыскивают затем реактивом £3,

Количественное определение производится путем визуального 
сравнения интенсивности окраски ш размера пятна пробы с я т я »  
еяяяоотьв окраски и размером пятна стандартных растворов*

Расчет результатов анализа производится по формуле I® А»-*, 
где X - содержание прометрипа в анализируемой пробе в ч г /А л я  
в иг/кг* Аиволачеотво прометрина, найденное путем визуального 
еравиеиия, в мкг. Б- навеска исследуемой пробы в г или м,у% 

(Ьлнчяотвеаяое определений! прометрина с надежной то час от ью 
шиш проводить лишь до 50«60 Mir в пробе* Орй большем сот вржянй* 
препарата следует J p m  пронорционзньвуг w n i  ачстрагта.

Веедчяня равна 0*5 + 0,04*

Ц 0



СОДЕРЖАНИЕ
Catpe

Методические указания по разработке газо-хрома- I
еограрчеоких методов анализа остаточных коли
честв пестицидов 
составлено Пивоваровым Г.А.

ХЛОРОРГАНИЧЕСКИЕ ПРЕПАРАТЫ
Определение хлорорганичеоких ядохимикатов 1алдрина, И
гексахлорана, гептахлора, ДДТ, ДДД.ДДЭ и дг .) в воде, 
овощах, фруктах и биологических средах методом газо
вой хроматографии- авторы: Гиренко Д.Б., Клисенко М.А.

Определение ДДТ, ДДЭ.ДДД, линдана и ТХМ-З в молоке и 18
молочных продуктах методом газовой хроматографии 
авторы: Молочников В.В., Мочалов В.И., Моргунова А.8.

Колориметрический метод определения ДДТ в молоке и 23
молочных продуктах
авторы: Молочников В.В., Мочалов В.И.

Определение остаточных количеств гекоахлорбутадиеаа 2?
в вине, соке и воде методом гаао-хидкоотвой хромато
графии о использованием детектора по захвату злекторовоа 
авторы: Пивоваров Г.А., Гар К.А., Алексеева S.M., Тимо
феева О.Н., Шварцман Г.А.

Спектрофотометричеокое определение гексахлорбутадиена 33
(ШД) в воздухе
автор: Гулько А.Г., Драяовокая Л.М.

Определение в растительных маолах ДДТ, Гамиа-1ХЦГ и 36
др. хлорорганичеоких пестицидов 
автор: КЯисенко М.А., Юркова З.Ф.,

Определение ДДТ,ГХЦГ, альдрина и гекоахлорбензола 38
в хлопковых шротах, обогащовных и необогащивных лииидами 
автор: Белова А.Б., Новикова Д.В.

Определение ДДТ,ГПХ и Y  -ВДГ в почве, сахарной свекле и №  
картофеле методом тонкослойной хроматографии 
авторы: Косматый Е.С., Грицавико Н.Н.,

- г п -



Еолорадтричеокий акенреее-мегод определения MS в 4$
корне— а клубнеплодах 
авгор* Ожеипжовекая ЛД.

Определение нояихпорпинена в воде, почве, картофеле S8
свекле, во бвгве, мясе в присутствии Ш £ и друтвх 
хиорорганическюс пестицидов и иолтооркамфена в почве 
автора; Кдисевко №,&», Верблвдова 8Д«, Еоемаанй В»Се9 
Гридаанко Н4И.

Определение осгагков ИХ в растениях методом гонко- 68
еяойнай хроиаяографаи
assopas Коекагый 35*0», Нояенокаа ФД., Тверская Б«М»

Определение кеямана в огурцах методом тонкослойной 66
хроматографии
авторыs Фомичева Л «Г., Ефимова Л.И*

Определение эфирсуяьфонага в винограде, сове, воде 71
Нйне неходок ТСХ
авторы: Голубев Т«й«, Владимирова Л,Г,, Колобродова Ю.М. 

Фосфороргавические соединения

Опраделение авревса и каратана в растительных продуктах 74 
в воде
авторы: Юшевшсо и «А*, Шмитадона А .И»
Определение буаифооа в продуктах промышленной царева-* 80
ботам хлопка-сырца й^мева& хлопчатника методой гонко-* 
мойкой хроматографии
авторы г Талнпов ШЛ., Дда.янбаева Р.Х„, Халикова УД,,
Шейнина Г Д», Белобородова Н.®«

Ввзшрсграфачесшй метод определение мегияшгрофооа 86
s растительной пробе а почве 
авторы: Пагтаку ®,и., Сороковая л «в»

Буыадав-хровавографнчвокий качественный и колориметрический 80 
количественный методы определенна иетнадатрофоса в расти»
®дав>иой проб» в почве 
авгор: Натранву Ф«8.



Определение трихлориетафооа-З в молоке к молочник 
продуктах с помощью тонкослойной хроматографии 
авторы: Молочников В.В., Серебренникова; ВД«, Мо
чалов В.И.

Определение фоофашда, антио и карбофоса в воздухе 
методом гаао-кидкоотной хроматографии 
авторы: Клиаенко МД., Гиренко Д.Б.

Определение оайфооа в воде, продуктах питания рас
тительного происхождения, почве биологическом ма
териале
авторы: Илисенко МД., Письменная М.В.

Определение оайфооа в воздухе методом хроматографии 
в тонком слое
авторы: К лисенке МД., Письменная М.В,

Определение остаточных количеств фшофооа я фона* 
лона в.растительном материале, почве и воде 
ел торы: Новикова К.Ф., Мояьцор Ф»Р.

Качественный и кеяичветябниый методы определения 
фозалона в яблоках, яблоневых ливтмх, почве и воде 
автор: Вшюлювяяа Г.Ф,

Определение фталофоса в молоке н мясе методом 
тонкослойной храмотографаи
авторы: Заболотный К.4., Метелица B.IL, Пепоклопоя АД.

Количественна колориметрическое определение хлорофоса 
в молоке
автор: Стемпковскай 1Д .

Определение амидофоеа в молоке и мяое 
авторы: Нетжлонов АД., Метелица В.К,

Определение байтекоа в молоке и мяое 
авторы: Ролз А.П., Непоклоиов А.А,

96

ЮЗ

107

И*

120

JS0

133

137

ИЗ

т

?.п?



(Ишиатический агар-диффузный не сод определения 156
фосфороргааачеоких инсектицидов в продукта 
животного происхождения 
авторы: Неноклонов АД., Метелица В.К.

Производив карбаматов

Колориметрический метод опрвдовевяа купрацвда-1 , 162
купрацина-И, Панова, Маркина, МТД в воздухе, 
продуктах пикания растительного происхождения и 
биологических средах 
авторы: Кяноанко М.А., Векмтейв Х.1.,

Экспрессное определение тогрекзткятиураидаеугьфйда IS6
(ИЩ ) в зерне и зерновродукхах 
автор: Николаев А.в.

Определение оохахочных количеств дикрезила в биохо- 167
гнчаоких средах методом тонкослойной хроматографии 
автор: Оивохнн П.А.

Прочие соединения

Определение 2-мекокси-3,6-диклорбенаойной кислоты 172
методом газо-жидкостной хроматографии
авторы: Рыжков А.А., Гейд Ю.П., Бабин В.П., Свари
денко А.С,, Чекавская Д.А.

Количественное определение дикаибы (дианаха, 179
банвела-Д) в растениях и в почве методом хроматографии 
в тонком слое
авторы: Березовский И.Я., Самосвах Д.С., Никотин В.В.

Определение диурона, линурона, монурона, проланида, 184
волана, фаяорана в воде, почве, овощах методом хрома
тографии в тонком слое 
автор: Самоовах Я.С.

Колориметрический метод определения ко то ран в (пахтарсжа) 188 
в хлопковом масле
авторы: Новикова К.ф», Иеявцер Ф.Р., Аидомпна Т.В.



Жачесжвшное и--ирличесхвеннов определение калина и 1$3
фталана в вине, виноградном соке, листах и ягода 
винограда, в почве ш воде 
авторы: Вайитрауб ФЛЬ, Дронь Л*П*

Определение иельнрекса в воздухе 199
авторы: Сорокина Л*В«, Клнсенго Ш Л *

Определение прометрина в почве, воде и растительном 203
материале методом хроматографии в тонком свое 
автор; Дроздова О.А»

Определение фенаэона в свекле, почве и воде £07
авторы: Эгерт В«Э«, Лиелгалве А,А«

Определение хлората магния в препарате-дефолианте, £13
хлопковом масле, шроте, шахе, семенах, ядрах семян 
ш волокне хлопчатника
авторы: Талипов ЮЛ*, "'жиянОаева РД*, Халимова УД.*, 
Белобородова Н#Ф,
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