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Н астоящ ие м е тод и ч еск и е  у к азан и я  предназначены  для

с а н и т а р н о -э п и д е м и о л о г и ч е ск и х  стан ц и й  и н а у ч н о -и с с л е д о в а ­
т е л ь с к и х  учреж дений М инздрава С С С Р ,а такж е в е т е р и н а р н ы х ,а г р о ­
х и м и ч е с к 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 абор атор и й  Мин­
с е л ь х о з а  СССР и л а б о р а то р и я  д р у г и х  М ин и стер ств  и в е д о м с т в ,  
занимаю щ ихся ан али зом  о с т а т о ч н ы х  к о л и ч е ст в  п ести ц и д ов  и б и о ­
п р е п а р а т о в  в  п р о д у к та х  п и т а н и я ,к о р к а х  и внешней ср е д е *

С р ок  д е й с т в и я  врем енны х м е то д и ч е ск и х  указан ий  у с т а н а в ­
л и в а е т с я  д о  утверж ден ия  ги г и е н и ч е с к и х  р егл а м ен тов *

М етод и ч еск и е  ук а за н и я  ап роби рован ы  и р еком ендованы  в  
к а ч е с т в е  официальных груп п ой  э к с п е р т о в  при Г оск ом и сся и  по 
хи м и ч еск и м  с р е д ст в а м  борьбы  с  в р ед и тел я м и ,б ол езн я м и  р а с ­
тен и й  и сорн якам и  при МСХ С С С Р *(П р ед сед а тел ь  группы  э к с ­
п е р т о в  -  М .Л .К л и сен к о )*

М етоди ческ и е  у к азан и я  со гл а со в а н ы  и одобр ен ы  о тд е л о м  
п е р с п е к т и в н о г о  планирования с а я э п к д с л у * б н  ИНПиТМ и м .М а р - 
ш ш о в с к о г о  Е*И. и л абор атор н ы м  с о в е т о м  при Г лавней  с а н и т а р ­
н о -э п и д е м и о л о г и ч е с к о м  уп р а в л ен и я  М инздрав». СССР*
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УТЁЕРЖДАЮ
Заместитель Главного Государственного 

врача СССР

А.Й.Зайченко

6 августа 1981 г*
Я 2426*81

ВРЕМЕННЫЕ
МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ

по определению ридомила методом хроматографии 
в воде, почве, растительном метеркале

I .  Краткая, характеристика препарата

Ридомил, металаксия, ЦГА-48988 (действующее начало *  
рацемат// - ( 2 , 6-диметилфеитш)- *(2 -метокеиацетил) *  аланин- 
метиловый эфир.

С Н з
с й > /

Ч  Cf->- CO'-O-C'/Sj

jT ~  4  L O - C V v - 0 - С Н з
t/V3

Структурная формула:

<
Эмпирическая формула:
Молекулярная масса -  297,34
Химически чистое вещество -  белые кристаллы, т .п л .7 1 -7 2 °С г 

летуч есть  незначительная (0 ,003  мг/м^ при 20°С )« В воде мажь 
растворим (0,71% при 20° С ) , растворим в большинстве органичес­
ких растворителей. Стабилен при условии хранения.

Риломид -  малотоксичный препарат (ЛД50 для крыс 1433 м р/кг). 

Выпускается в виде 10, 25 и 50$~ного смачивающегося порошка, 
535-иых гранул. Используется в качестве специфического системно­
го фунгицяда избирательного действия для борьбы с фитофтсрозом 
картофеля, томатов, мильдью виноградной лозы, ложней мучнистой 

росой и корнеедом овсишых л сахарной свеклы.

ДОК к. ПЖ  не установлены.
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2# Методика определения ридомшга в воде, почве
и растительном материале хроматографическим 

методом
2Л®  Основные положения 
2 Л  Л® Принцип метода

Метод основан на экстракции препарата органическими раст­
ворителями, очистке экстракта и последующем определений- мето­
дами ТС1 и П И .

2 ,1 .2 . Метрологическая характеристика методов определения 
ридомила в воде, почве и растительном материале 

(первый результат для ТСХ, второй - ГЕХ)

Метрологические ! Анализируемый объект

параметры Вода ! Почва ! Р а о т .ш т е р - ,

Диапазон определяемых 0 ,01 -0 ,5 U ,I-0 ,5 О Д -0 ,5

концентраций,мг/л, мг/кг 0 , 001- 0 ,1 0 ,01 -О Д 0 , 01-О Д

Предел обнаружения, мкг I 10 10

О Д I I

Предел обнаружения, 0,01 од од
мг/д, мг/кг 0,001 0 ,01 0,01

Среднее зн ач ен и е? 97 79 82,4

обнаружения, при П-5 98 82 96

Стандартное отклонение, Г  3,8 9,2 5,36

2,2 5,36 4 ,9

Относительное стандартное 3,?Х 11,6 6,5

отклонение, ?.* 3,24 6,59 5 Д

Доверительный интервал ±4 ,55 ±11,5 ±6,76
интервал среднего, % ±2,78 ±6,71 ± 6 ДЭ

npiH=Of 95 п*5

2.1.3® Избирательность метода
Метод специфичен в присутствии ДДТ, ЛХПл', ДДЕ, а также цре- 

паратов, применяемых как и ридомия при борьбе* с ложной х?уч\\т-
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той росой (К&ратан, Акрекс).

2 .2 . Реактивы и материалы 
Ридомил, х .ч .
Хлороформ,t ТУ 6-09-4263-76 
Крахмал ГОСТ 10163-76 
Гексан, х .ч .  ТУ 6-09-3375-78 
Ацетон§ ч.д.а* ГОСТ 2603-79 
Эфир диэтиловый (м е д )f фарм.
Метилен хлористый, х .ч .  ТУ 6-09-2662-77 
метиловый спирт, х .ч * ГиСТ 6995-77 
Соляная кислота» конц.» х.ч* ГОСТ 3118-77 
Уксусная кислота, ледяная, х.ч* ГОСТ 61-75 
Калий марганцовокислый» х.ч. ГОСТ 20490-75 
О-Толидин, ч* ТУ 6-09-2232-75 
Калий иодйстый, о .с .ч .  3-4 ТУ 6-09-3909-75 
Натрий углекислый кислый, х .ч . ГОСТ 4201-79 
Натрий сернокислый безводный» ч .д .а . ГОСТ 4166-76 
Натрий хлористый, ч .д .а , ГОСТ 4233-77 
Пластинки хроматографические "Силуфол* (ЧССР)
Наполнители для ГЖХ колонок:
1 газ-хром & с 3% карбовакса 20М, силанизированный (0,16~0,18мм>
2 хроматон А^Л^силанизировашшй ЩДС.с Ь% хБ-60 (0,20-0#25мм)
3 хроматонМ- Ju/beto 3% ОУ-225 (0 ,2 -0 ,2 5  мм)
Газообразный азот в баллонах с редуктором 
Газообразный водород в баллонах с редуктором
Стандартные растворы рйдомила в гексане с содержанием I  мкг/мл 
и 100 мкг/мл.

2 .3 . Приборы» аппаратура» посуда

хроматограф иЦвет-106" или аналогичный прибор, снабженный 
термоионным детектором.
Ггутно-кварцевая лампа ПРК-2 или ПРК-4, ТУ 16-535-280-74
Испаритель ротационный, ТУ 25-11-917-74» тип ИР-1М
Водоструйный насос стеклянный ГОСТ 10696-75
Колбы конические на 250, 500 мл ГОСТ 10394-72
Колбы мерные на 100 мл ГОСТ 1770-74
Воронки делительные на I  л  ГОСТ 861-75
Воронка Бюхнера ГОСТ 9147-73



~164-

Камера для хроматографирования ГОСТ 10бр-С6 
Камера для опрыскивания 
ш петки на 0 #I # I ,  5 мл ГОСТ 20292-74 
Пульверизатор стеклянный ГОСТ 19391-65 
Стеклянная хроматографическая колонка 1000 х 3 мм 
Микрошприд МШ-ДО о ценой деления 0 ,2  мкл 
Стеклянная хроматографическая колонка 20 х 1,6 см

2 .4 . Подготовка к определению 
Проявляющие реагенты,

1) Приготовление проявляющего о-толидинового реактива;

160 мг о-толчдина растворяют в 30 мл ледяной уксусной кислоты, 
доводят объем водой до 500 мл, после чего прибавляют I  г  кадия
ЙОДИСТОГО,

2) а ) 1% водный раствор йодистого калия;
6} 3$ раствор крахмала (ГОСТ 10163-76); 
в) Этиловый спирт 96$.

Перед опрыскиванием смешивают растворы " а " , "б п и ивм в 

соотношении 5 :5 :2 *
Камера хлора: смешивают равные части 1,5$ раствора калия 

марганцовокислого и Ю$-ной соляной кислоты.
Подготовка хроматографической колонки: колонка заполняется 

общепринятым в хроматографировании способом. Колонка кондицио­
нируется в течение 46 часов при температуре испарителя 250°С 

при скорости азота  100 мл/мин.
Подготовка хроматографической колонки для очистки; к 100 г  

Кислой окиси алюминия прибавляют 19 т  воды, встряхивают и 
оставляют на ночь. Окись алюминия помещают в колонку 20 ж 1,6 
ом (высота столбика 10 ом ), промывают гексаном (100 м л)и  зали­
вают гексаном.

2 .4 . Отбор проб

Отбор проб проводится в соответствии о "Унифицированными 

правилами отбора проб сельскохозяйственной продукции, продук­

тов питания и объектов окружающей среды для определения микро­
количеств пестицидов" утвержденными Заместит:лем Главного 

Государственного санитарного врача СССР #  2051-79, 21.08.1979 г .
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2 *5 *  Проведение определени я  
2 ,5 * 1 *  Экстракция

Бо д а , 100  мл воды помещают в дели тельн ую  воронку, д оба в ля ­

ют 3 г  натрия у г л е к и с л о г о  к и сло го  (pH  7 ) и трижды эк стр а ги р у ­

ют хлороформом по 50, 50 , 30 м л . Объединенные экстракты  высуши­
вают над  безводны м сернокислым натрием и отгоняю т р а створ и тель  
при тем п ер атур е  3 0 -3 5 °С . о с т а т о к  растворяю т в хлороформе (ТС Х ) 
или  а ц ето н е  (ГЖХ) и анализирую т д а л е е .

Почва и растительны й м атериал* 100 г  почвы или р асти тельн о ­

г о  м атери ала  помещают в коническую  к о лб у  на 500 мл, добавляю т 

2 - 3  г -н а т р и я  у г л е к и с л о г о  к и сло го  (pH  7 ) ,  заливают метанолом 

(2 0 0  мл и экстрагирую т на механическом  в сгр яхи вателе  в течение 

2 ч а со в  или оставляю т на ночь*

Проверяют pH, который должен быть больше 7 , в противном 

с л у ч а е  добавляю т еще натрия у г л е к и с л о г о  к и сло го . Экстракт филь­

труют ч е р е з  воронку Бюхнера и д а л е е  очищают е го  пер ерасп ред е- 

лени ем  между двумя несмешивающимися жидкостями и на колонке о 

окисью  алюминия.
е

2 * 5 .2 *  Распределение и очи стка

М етанолькый экстр акт  п ер еносят в делительную  воронку на 

I  л ,  добавляю т 200  мл воды и 2С-30 г  натрия х д о р н стс го . Трижды 

эк стр а ги р ую т эодно-метанольны й экстр акт  метиленом хлористым 

порциями по 80 мл встряхиванием . Фракции с метиленом хлористым 

соои раю т, ф ильтрую т, выпаривают д о сух а  при тем пературе 3 0 -35 °С , 

С ухой  о с т а т о к  растворяю т в 10 мл гек сан а  и количественно пере­

н осят  на хроматограф ическую  колон ку  с окисью алюминия, за ли ­

тую  гек са н о м . К олбу  дважды ополаскивают1 д о  5 мл гек сан а  и так­

же п ер ен о сят  на колон к у . Промывают к олон к у  100 мл гек са н а , з а ­

тем  30 мл см еси  гек са н а  и д и эти лов ого  эфира ( 1 : 1 ) .  Оба элю а- 

та  отбрасы ваю т, а активный компонент элюируют из колонки д о ­

полнительны ми 80 мл см еси гек са н а  и д и эти лового  эфира ( 1 : 1 ) .  

Собранный элюат выпаривают на ротационном - испарителе и хрома­

тограф ирую т*

2 .5 * 3 *  Идентификация и коли чествен н ое  определение 
методом  ТСХ

П осле  отгонки  р а ств о р и теля , пробу  с помощью ацетона к о ли -
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чеотвенно наносят на пластинку "Силуфод". Хроматографирование 

проводят в системе гексан-ацетон  в ооотношении 2 : 1 . После высу­

шивания пластинку подвергают УФ-облучению в течение 15-20 минут 

затем  помещают в камеру хлора на 5 минут. После проветривания 
пластинки, ее опрыскивают раствором о-толидина. При наличии в 

пробе ридомила препарат проявляется темно-фиолетовым пятном на 
сером фоне с /?1 0 ,4 2 ±0 ,0 2 .

2 ,5 .4 .  Идентификация и определение методом 
газожидкостной хроматографии

Сухой остаток в колбе растворяют в 

тографируют аликвоту.

Условия хроматографирования:

Длина колонки 1 м

Диаметр колонки б мм

твердый носитель Газ-хром  &
Жидкая фаза 3% карбовакса 20М 

Температура колонки 2Ю °С 

Температура испарителя 230°С 

Г а з-н оси тель  
Детектор

Скорость газа -носи теля  
на выходе из колонки 40 мл/мин 

Скорость потока водорода 40 мл/мин 
Скорость потока воздуха 400 мл/мин 

Скорость диаграммной ленты 
Раоочая шкала электрометра 

Объем вводимой пробы 

Линейность детектирования I

ьремя удерживания I  мин 38 сек  

Ьремя анализа 5 мин

I  мл ацетона и хрома-

I  м 

3 мм 

Хроматоя 

Ь% ХЕ-60 

210°0 
250°t:

азот

термоионный

: 26 мл/мин

26 мл/мин 

з40 мл/мин 
240 мм/чао 

2 * 10'“10 а 
2 мкл 

2ё  НГ
6 мин 2Ь сек

I  м 

3 мм 

хроматон 
3# ОУ-225 

180°0 

<s40°C
азот

:25 мл/мин 
:15-18  

: 170

10,1 мин
i.0 мин

2 .6 .  Обработка р езультатов  анализа

Количественная оценка хроматограмм в тонком слое  прово­

дится путем сравнивания площадей и интенсивности окраски пятен 

проб и стандартного раствора. Содержание препарата вычисляют 

по формуле:
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гд е : X -  содержание препарата в пробе, мг/л, мг/кг;

А -  к оличество  препарата в анализируемом объеме (н а в е с к е ), 

найденное на хроматограмме, мкг;

Р  -  к оличество  пробы, взятой для анализа , мл или мг*

Количественное определение вещества в пробе, выявленное 
методом 1Ж  проводится путем соотношения со стандартом по 
площади пика по формуле:

г  6  Ух * *
-  J -  у “ > —  '

гд е : X - количество препарата в пробе, м г/л, м г/кг;

J*' -  площадь пика стандартного раствора, мм2 ; 

q  -  количество вещества в стандартном растворе, 
введенном в хроматограф, н г ;

-  площадь пика пробы, введенной в хроматограф, мм2 ;

У2 -  объем экстракта пробы, введенный в хроматограф, мкл; 
У2 -  общий объем экстракта перед введением в 

хроматограф, мл;
Р -  общий объем или навеска анализируемой пообы, мл, г ,

3 . Требования безопасности

При проведении исследований соблюдать правила предосто­
рожности, необходимые при работе с ядовитыми, взрывоопасными 
и* легковоопламеняющимися веществами*

Указания подготовлены :

Бунятян Ю .А., Мурадян А .Г . ,  Армянский филиал

ВВДДЖ ГОКС.а, г* Ереван
Ипатова Т .Н ., Горкун Г .А * # филиал
ВЙЗР,
Горенштейн Р . 0 . , ВНМС, г . Одосса.
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С С Д Е Р Ж А Н И Е

ХЛОРОРГАШЧЕСКИЕ ПЕСТИЦИДЫ

1 .  Временные методические указания указания по

определению ХОП (ДДТ,ДДЗ,ДДД, -ГХЦГ) в рыбе 
и рыбной продукции методом газожидкостной хрома­
тографии.

2 . Методические указании ло определению ХОП и сим- 
триазиновых пестицидов при их совместном присут­

ствии в почве с помощью Г1Х-

3 . Временные методические указания по определению 
остаточных количеств митрана в вод е ,сли вах  и

яблоках методом ТСХ.

5-ОС5ОРОРГАНМЧЕСКИЕ ПЕСТИЦИДУ

I *  Методические указания по определению афоса в в о з­
духе  рабочей зоны методами ПкХ и ТСХ.

2 , Временные методические указания по определению б о я - 

стара  в ботве и оубн ж х картофеля, листьях  и стеблях  

хлопчатника, к ап усте , почве и воде ТСХ и FIX.

3 . Методические указания по определению глифосата и его  

м етаболита- аминометилфосфоновой кислоты методом хро­

матографии в в о д е , почве, растительном материале *

4 , Методические указания по определению остаточных ко­

личеств  дурсбана в воде ,п очве,лесной  растительности
и биосредах методом ТСХ.

5 . Временные методические указания по определению каун- 
тор а  в растениях сахарной свеклы и почве методом ТСХ,

Стр*
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36
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54
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б* Методические указания по определению метилмеркапто- 
фоса в воде, почве, винограде и зеленой масое хме­
ля Ш  и ТСХ. 67

7. Временные методические указания по определению офу-
нака методами ГЖХ и ТСХ в почБе,растениях,воде водое­

мов. 75

8 . Временные методические указания по определению протио- 
фоса в растительном материале,почве и воде методами

ГЮ( и ТСХ« 52

9 . Временные методические указания по определению с е -  
лекрона в растительной продукции, почве и воде ТСк
и MX# 9 j

10# Временны» методические указания по определению хлоро­
фоса энзимно-хроматографическим методом в лцстыас 
белладонн и траве мяты перечной. ^0

I I#  Методические указания по определению в зерне и про­
дуктах его переработки ФОП,применяемых для обеззаражи­
вания зерна и зернохранилищ,хроматографическими мето­

дами® 105

АЗОТСОДЕРЖАЩИЕ ПЕСТИЦИДУ

1 .  М етоди чески е у казан и я  по определению оста точ н ы х  коли­
честв а к р ек са ,д и н осеб а ,к а р а та к а ,Д Н О К а  в в о д е ,п о ч в е .
ш растительном материале хроматографическими методами. ц д

2. Временные методические указания по определению байгоиа
методом ГЖХ в молоке, Р30

3 . Временные методические указания по -определению барнона 
в воде, почве, растениях методом ГНХ.
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М етоди чески ©  у к а з а н и я  по оп р ед ел ен и ю  к р о н е т о н а  
в в о д е , п о ч в е , к о р н е  ю гу б н е п л о д а х  и растительном ма­
териала тех, ^

5* Временные методические указания по определению р и д о -  
кила методом х р ом а тогр а ф и и  в в о д е , п оч в © , р а с т и т е л ь н о м  
м а т е р и а л а ,

6 ,  В ременны е методические у к а з а н и я  п о  оп р ед ел ен и ю  ров- 
р аля  методом ТСХ в в о д е f п о ч в е  # т о м а т а х , к а р т о ф е л е *в и ­
н огр а д ©  , в и н о гр а д н о м  с о к е  и вине* 1 6 8

7* Временные методические указания р он и л ан а  в р а с т и т е л ь ­
ной продукции*почве и вод© ТСХ и ГЖХ, 175

Вт Временные методические указания по определению э в и с е х -  
та в растительной продукции*почве и в воде ТСХ, 162

9 ,  Временны© м е т о д и ч е с к и е  у к а з а н и я  л о  оп р ед ел ен и ю  э т и -
р и м од а  в  р а с т и т е л ь н о й  п р о д у к ц и и #п о ч в е  и воде ТСХ» 1 8 8

ПРОЧИЕ ПЕСТИЦИДЫ

I *  Временны© м е т о д и ч е с к и е  у к а з а н и я  по оп р ед ел ен и ю  г о р а -  
н и л б у т и р а т а  м е т о д о м  Г1Х и ТСХ в п о ч в е , в о д е , к о р н е п л о ­
д а х  и л и с т ь я х  са х а р н о й  с в е к л ы ,

dm В ременные м е т о д и ч е с к и е  у к а з а н и я  по оп р ед ел ен и ю  бром- 
п р о п и л а т а (н е о р о н а )  ь я б л о к а х  и ц и т р у со в ы х  м етод ом  г а ­
з о в о й  хроматографии, 206

X  В ременные м е т о д и ч е с к и е  у к а з а н и я  по оп р ед ел ен и ю  и л д о к с а -  
н а  в в о д е  и п е ч в о  м етод ом  Г О .

Временные м е т о д и ч е с к и е  у к а з а н и я  по х р о м а т о г р а ф и ч е с ­
кому оп р ед ел ен и ю  изатрина в п о ч в е  м воде, 217



5. Временны© методические указания по определению  
ом ай тй  методами Г&Х и ТСХ в п о ч в е ,в  в о д е  и р а с т е ­
н и я х .

6. Методические указания по1определению хлората маг­
ния в п о ч в е ,в о д е ,р а с т е н и я х (л о д с о л н е ч н и к е ,л у к е )  и 
в  в о з д у х е  полярограф и ческим  и хром атограф ически м  
(Т С Х ) м етодам и.

7 .  Временные м етод и ч еск и е  указан ия по определению о с т а  
Точных количеств н екоторы х  а н а л огов  ю венильного г о р  
иона (а л т о с и д а #а л т о з а р а  и п -бр ом ф ен и л ов ого  эфира 
г е р а н и о л а ) в  р а сте н и я х  картофеля и п оч в е  методами 
т е х  и ПСХ.
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