
Министерство сельского хозяйства 
Российской Федерации

Государственная комиссия 
по химическим средствам борьбы 

с вредителями, болезнями растений и сорняками

МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ

ПО ОПРЕДЕЛЕНИЮ  МИКРОКОЛИЧЕСТВ 
ПЕСТИЦИДОВ В ПРОДУКТАХ ПИТАНИЯ, 

КОРМАХ И ВНЕШ НЕЙ СРЕДЕ

Сборник Ns 21 
Часть 1-ая

МОСКВА
ЦЕНТР НАУЧНО-ТЕХНИЧЕСКОЙ ИНФОРМАЦИИ, 

ПРОПАГАНДЫ И РЕКЛАМЫ 
1994 г.

стоимость здания

http://www.mosexp.ru/otsenka_nedvizhimosti.html


Министерство сельского хозяйства 
Российской Федерации

Государственная комиссия 
по химическим средствам борьбы 

с вредителями, болезнями растений и сорняками

МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ

ПО ОПРЕДЕЛЕНИЮ МИКРОКОЛИЧЕСТВ ПЕСТИЦИДОВ В 
ПРОДУКТАХ ПИТАНИЯ, КОРМАХ И ВНЕШ НЕЙ СРЕДЕ

Сборник № 21 
Часть 1-ая

МОСКВА
ЦЕНТР НАУЧНО-ТЕХНИЧЕСКОЙ ИНФОРМАЦИИ, 

ПРОПАГАНДЫ И РЕКЛАМЫ 
1994  г.



Государственная комиссия по химическим средствам борьбы с 
вредителями , болезнями растений ж сорняками

Редакционная коллегия:
Новикова K J . -начальник: сектора ШХС&Р; Калинин В.А.-к.с.н. *профес- 

сорязав.кафедры ТСХА; Гиренко Д.Б.-к.х*н.,зав.аналитической лаборатории 
УКР ВНИЖЖГОКС; Борисов Г.С.-зав- КТЛ РРСТАЗР; Устинова Т.Н.-ведущий 
специалист КТЛ РРСТАЗР.

Настоящие методические указания предназначены для сагоггарно- агшде- 
миологжческих станций и научно-исследовательских учреждений Минздрава РФ» 
а также ветеринарных» агрохимических» контрольно-токсикологических лабо ­
раторий Минсельхоза РФ и лабораторий других ведомств» занимающихся опре­
делением остаточных количеств пестицидов» регуляторов роста растений ж 

биопрепаратов в продуктах питания» кормах ж внешней среде.
Методические указания апробированы ж рекомендованы в качестве офи­

циальных Группой экспертов при Госхимкомжссии по химическим средствам 
борьбы с вредителями» болезнями растений и сорняками.

Ответственный за выпуск - Орехов Д.А.. заместитель председателя
Госхимкомиссжи - 
тел. 207-63-90

Сборник подготовлен к изданию Российской республиканской станцией
защиты растений "Главхимзащиты" МСХ рф
г . Раменское Московской обл.» ул. Нефтегазосьешш 11/41 тел. (246) 3-09-52



отмвшшж

Хлорорганическже пестицида стр.

1 - Методические указания по групповой идентификации жлорорганическш: 
пестицидов ж их метаболитов в биоматериале» продуктах питания и 
объектах окружающей среды методом адсорбционной высокоэффективной 
жидкостной хроматографией.

29 июля 1991г. Л 6129-91......... 9-.
2. Временные методические указания по определению модауна в эфирных 

маслах методом газожидкостной хроматографии.
29 июля 1991г, Л 6109-91........ 18..

Фосфорорганжческие пестициды

3 ♦ Методические указания по определению бщщклада в растительном 
материале хроматографией в тонком слое.

29 июля 1991 г, Л 6113-91........ 26-..
4- Временные методические указания по определению офтанола-Т (по изо- 

фенфосу> в воде, почве, зерне ж семенах сахарной свеклы.
29 шаля 1991 г, л 6105-91........ 31...

5. Временные методические указания по определению метаболитов ФОН» про • 
из водных тис- и датиофосфорных кислот в биоматериале методом тонко­
слойной и газожидкостной хроматографии.

29 июля 1991 г, Л 6072-91........ 36....
6- Методические указания по определению метаболитов фосфамида в биоло­

гических средах методом тонкослойной хроматографией.
29 июля 1991 г* Л 6133-91--- .....48....

7. Методические указания по определению зтримфоса в зерновых культурах 
методом газожидкостной хроматографии.

29 июля 1991г, Л 6129-91........ 97....
8, Методические указания по газохроматографическому определению оста­

точных количеств зтамона в столовой и сахарной свекле * зеленой массе



растений и почве.

29 и м я  1991т* Ж 6094-91.........62...
3. юетедаческие указания по определению афаля (этшзфосфита алюминия ж 

фосфористой кисло*») в растительных культурах» продуктах их перера­

ботки» вода» почве методом газоаздкостиой хроматографии.

29 июля 1991г* N 6132-91..___ ....70...

Шретрсвдн

10«Временные методические указания по определению изатрина в раститель­

ном материале методом тонкослойной хдоматографии.

29 июля 1991 г, N 6070-91..........85..--

11-Временные методические указания по определению шзретроидов (пермет- 

рина»дшперметрина»фешвалерата я декаметржна )в молоке и мясе методом 
газожидкостной хроматографии.

29 июля 1991г. N 6093-91........ .91. -.
12. Временные методические указания по определению суми-о в биологиче­

ском материале методом газожидкостной хроматографии.

29 июля 1991 г* N 6101-91.........103....

Гетероциклические соединения

1.3- Временные методические указания по определению остаточных количеств 

азовита в зерне злаковых» зеленой массе растений» сахарной свекле» 

яблоках» почве и воде газожидкостной ж тонкослойной хроматографией.

29 июля 1991Т* N 5371-91.........110.....

14- Методические указания по определению байфидана в зерновых и лекар­

ственных культурах» воде и Почве методами газожидкостной и тонко­
слойной хроматографии.

29 июля 1991т* N 6131-91.... ...123____
15. Методические указания по определению бутизана С в воде и почве ме-

2



тодом газожадкоотшй хроматографии.
29 июля 1991 г, N 6139-91-..---- 131----

16- Временные методические указания по хроматографическому определению 
ивива и его метаболита» 2,6-лутидина в воде» овощам (картофель * огур­
цы »томаты),

29 жюля 1991 г* N 6079~91.......136......
17. Временные методические указания но хроматографическому определению 

ивина в биологическом материале.

29 июля 1991г. N 6078-91...... 143......
18. Временные методические указания по определению остаточных количеств 

ивина и его комплексов в воде методом тонкослойной хроматографии-

29 июля 1991г. N 6077-91...... 149.....
19- Временные методические указания по определению кентавра в воде ме­

тодом хроматографии в тонком слое.

29 июля 1991 г» N 6100-91.... -.155— -
20. Временные методические указания по определению лент а грана в афир- 

ных маслах методом тонкослойной хроматографии.

29 июля 1991 г* N 6111-91.......162.....
21 .Временные методические указания по определению рейсера в эфирных 

маслах лаванды и мяты методом газожидкостной хроматографии

29 июля 1991 г» N 6074-91 ...... 168.....
22. (Методические указания по определению топаза в сельскохозяйственных 

культурах газожидкостной и тонкослойной хроматографией.

8 июня 1989г, N 5009-89........174-...

23- Временные методические указания по определению харелли в воде ме­

тодом хроматографии в тонком слое.

29 июля 1991г. N 6102-91.......182...
24- Временные методические указания по определению экспромта в воде 

методом хроматографии в тонком слое*

29 июля 1991г. N 6107-91.......191--.

3



25. Методически© указания по определений) ш ш щ с а  в почве» зерне зер­
новых культур методами газожидкостной и тонкослойной хроматогра­
фии.

29 июля 1991г, N 6273-91.......199...

Нитрофенолы ж их производные

26* Методические указания по определению акрекеа ж даносеба в крови 
ж моче тонкослойной хроматографией.

4 октября 1988т» N 4707-88..... 210...
27- Методические указания по определения) трефлана в зеленой массе и 

зерне зерновых культур методом газожидкостной хроматографии.

29 июля 1991г. N 6125-91........215..

Производные мочевины и карбаминовой кислоты

28. Временные методические указаттая по определению остаточных коли­
честв днмшшяа в яблоках тонкослойной хроматографией.

29 июля 1991г. N 6075-91....... 222..
29- Временные методические указания по определению остаточных коли­

честв картолияа-2 в зерне ячменя, пшеницы и других злаков,гречи­
хи, бобах сои,сухих кормовых травах, почве и воде тонкослойной 
хроматографией.

29 июля 1991г. N 6097-91........ 228.
30. Методические указания по определению карте лина.2 в биосубстра­

та х методом тонкослойной хроматографией.
29 шаля 1991г. N 6115-91....... 240.

Алкажсарбоновые кислоты и их производные

31. Методические указания по ускоренному определению 2,4-Д и ТХА
в биоматериале (органы и ткани мелких наземных и почвешшх жи­
вотных) методом газожидкостной хроматографии.

4
29 июля 1991г. N 6128-91 247. .



32. Методические указания по определению 2,4™Л в воде методом обра- 
щенно-фазовой высокоэффективной жидкостной хроматография.

29 июля 1991г. N 6127-91......253..

Прочие пестициды

33- Временные методические указания по определению пабу в эфирных ма­
слах методом тонкослойной хроматографии.

29 июля 1991г, N 6110-91........ 260..
34. Временные методические указания по определению остаточных коли­

честв нафта левого ангидрида в зерне кукурузы, льна и воде тонко­
слойной, хроматографией.

29 июля 1991 г, N 6096-91...... 265...

Методически© указания по измерению концентраций пестищадов 
и полупродуктов их получения в воздухе рабочей зоны

1 . Методические указания по га зо хрома трографическому измерению концент­
раций бутизана в воздухе рабочей зоны.

29 июля 1991г. N 6138-91 ........272____
2. Методические указания по хроматографическому Измерению концентраций 

видаила в воздухе рабочей зоны.
26 февраля 1991 г, N 5325-91 ..... 276....

3. Методические указания по хроматографическому измерению концентраций 
глина в воздухе рабочей зоны.

29 июля 1991 г, К 6134-91........ 281....
4. Временные методические указания по хроматографическому измерению кон­

центраций грамекса в воздухе рабочей зоны.
29 июля 1991г. N 6082-91........ 285.....

5. Временные методические указания по хроматографическому измерению кон­
центраций гранстара в воздухе рабочей зоны.

29 июля 1991 г, N 6090-91 289___



6. Методические указании по измерению ковцвшрв^Й. оксима дакамбм в воз­
духе рабочей зоны тонкослойной хроматографией*

29 шаля 1991г. N 6117-91.-*.... 295...
7. Временные методические указания по хроматографическому измерению кон­

центраций дшшата и эдила в воздухе рабочей зоны.
29 июля 1991г. N 6154-91...... 300.....

8. Методические указания по измерению концентраций 0̂ ~ Од - эфиров 2*4-ДМ;
2.4-Д и 2 , 4 . 5  - ТП~ кислот в воздухе рабочей зоны методом 
тонкослойной хроматографии.

29 июля 1991г. N 6119-91........ 308......
9. Временные методические указания но измерению концентраций дуала в 

воздухе рабочей зоны методом фотометрии» тонкослойной ж газожидкост­
ной хроматографии.

29 июля 1991 г* N 6086-91.......314.....
10 Временные методические указания по хроматографическому измерению 

концентраций кентавра в воздухе рабочей зоны

29 июля 1991 г, J* 6085-91.......323.....
11. Временные методические указания по хроматографическому измерению 

концентраций лондакса в воздухе рабочей зоны.

29 шаля 1991г. N 6104-91........329.....-
12. Методические указания по хроматографическому измерению концентраций 

4-яитро-о-ксилола и 3-нитро~о-ксилола в воздухе рабочей зоны.

29 шаля 1991 г* N 6116-91 .........334.....
13. Методические указания по газохроматографическому измерению 

концентраций омайта в воздухе рабочей зоны.

29 июля 1991г. N 6269-91 ........339----
14-Временные методические указания по газохроматогтафическому изме­

рению концентраций офтанола-Т (по изофевфосу) в воздухе рабочей 

зоны
29 ш л я  1991г. N 6087-91.......344----

6



15 .Методические указании по хроматографическому измерению концентрахркй 
4~родаи~2-зитроашшша в воздухе рабочей зоны,

29 июля 1991 г, N 6118-91.....349--*-
16.Временные методические указания по измерению коонцентраций тиадиа- 

зола в воздухе рабочей зоны методом тонкослойной хроматографии
29 шаля 1991г. N 6084-91.....354___

17 .Временные методические указания по хроматографическому измерению 
концентраций тетрила в воздухе рабочей зоны.

29 июля 1991г. N 6089-91.....358---
18.Временные методические указания по измерению концентраций

фодикура в воздухе рабочей зоны методом тонкослойной хроматографии
29 июля 1991г. N 6112-91___...362___

19-Временные методические указания по газохроматографическому 
измерению концентраций фюзиладз в воздухе рабочей зоны.

29 шаля 1991г. Ы 6088-91......369----
20.Временные методические указания по хроматографическому 

измерению концентраций харзлли в воздухе рабочей зоны.
29 июля 1991г. # 6071-91.... 373---

21 .Временные методические указания по измерению концентраций 
экспромта в воздухе методом газожидкостной хроматографии

29 июля 1991г. Л 6081-91.....378....
22.Временные методические указания по хроматографическому измерению 

концентраций эллипса в воздухе рабочей зоны.
29 июля 1991г. J* 6083-91..___383___

23-Методические указания по измерению концентраций эфа ля в воздухе 
рабочей зоны фотометрическим и газохроматографическим методом.

29 июля 1991г. $ 6120-91.....387---



ХЯОРОРГАНИЧЕСКИЕ ПЕСТИЦИДЫ

8



ЗГтаерззддояэ Шшжс^рсттш 
здравоожрашнш СССР 
иг9"в шш& 1991 г  
В  6074-91

вш ш ввш  ж т щ ш с г ш  ж з а н ш  г о  о г о щ е м ®  шшожва 
в зшштш штмжк мйвшщ ж Шты входом гдесшшдщостном
Х И Ш З Ю Г Р А З Ш  (даждаш едаз©  ж М 4 4 4 6 -3 ? )

1 э Краткая характеристик® препарата

1*1.^шетвсхша ш з& ш те si- (т~т"ршф^о^в,шзфзвшж}~3-'Жлоро-4-яжорж&сшш- 

1Шрродвд>н-2

Схрукхурная формула
CHgCl

С Н 0L 7 ГО 
12 10 2 3

GF
М-м- 312*1

С1
1 о 2 о Сиввошзз&а: флур01Рхор^он
1-3 «В чистом виде -белое щшстадашческо© вещество без запаха,темпе­

ратура давления 79-30,5®С.Растззорша в адетоав „растворимость в воде 28
мг/л.ЛД -3450 мт/кГоВнпускается в виде 25% к.8„^рекомендуется для борьбы 

50
с сорняками на лавацде настоящей ш перечной-

2.Методика определения в ефщзных маслах газожвдкостной хроматогра-

2 . 1 .Основные положения 
2.1.1.Принцип метода
Метод основан на извлечении рейсерй из растворов эфирных масел в 

п-гексане адетонш?£Шюм,црс№Швке экстракта смесью растворителей п-гексан- 
даатшювый ефир 5 р©экстракции препарата из разбавленного ацетоеитршльного 
раствора в п-гексан и определении методом газожидкостной хроматографии 
с детектором постоянной скорости рекомбинации.

Разработчик: Ю* С . Варанов, ВНИИ еф&ромаеашчвмк культур 9 г „ Симферополь
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2.1 .г.Метрсшогическая ̂ рактеристнка метода 
Минимально детектируемое количество рейсера 0,1 ыг.
Низший предел определения в эфирном масле 0,01 мг/кг»
Среднее значение определения при п=5, а=0,95;78,ЗУ..
Стацдартш© о ж ш д а н ш  ±14,97..
Размах варьирования 70,5-79,57-
2.1- 3- Избирательность метода
Метод селективен в присутствии хлор- и фосфор- 

органических пестидщдов , определению не мешают фенил- 
замещенные мочевины , сзашетриазины, роыстар,тетрал, 
динитроанилины , ык’гродш^ншювые аферы.

2.2- Реактивы ж растворы 
п-ГексаНрТУ 6-09-3375-78.
Ацетонитрил,ч,ТУ 6-09-3534-87 -
Натрий сернокислый безводный,хч ГОСТ 4166-76.
Азот особой чистоты,ГОСТ 9293-76.
Диэтшювый эфир, ч, ГОСТ 6262-79-
Хрома тон-супер (0,16~0 „20 &ш)с 57. 0У-210,ЧССР.
Хроматоы-супвр (0,16-0,20 мм )с 57. 0V-1, ЧССР -
Алюминий оксид II степей активности по Брокману,ТУ 06-09-3916-83. 

РеЙсер - стандартные растворы в ацетоне с содержанием 1 мкг/мл 
ж 0,2 мкг/шь

2-3-Приборы и посуда
Хроматограф газовый с детектором постоянной скорости рекомбинации 

«Цвет-164»,"Цвет-106" и т.д.;
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ХЪф&в д ю ш ю & вш^д^твшА шшвртвжь 1Р-1МД“У 25-11-917-76?
Ворошш тзю вш Ш т тшга БД Р ГОСТ 25336-82 g
Воровм ;шшшкашш© вша В0ГОСТ 25336-82?

Колби плоокодонще тзш КШШ.ГОСТ 25336-82 §
Кодб&з грушевиден® остродонвш шшш О Ш  р ГОСТ 25336-82 g
Колбш мзрим©gГОСТ 1770-74^на 1000 ш ?
ПипеткирГОСТ 20292-74»на 1 ш 10 мл?
Мжрштржщ джя жромйтографаш Ш - 1 РМДУ 2-833-106?
Веем лабораторше Ш Ш У 5 0 0 ЭГ0СТ 24104-88?
Веем анаджгжч©окне ВЛР-200вГ0СТ 24104-88.
2.4.Подготовка к определению
Органически© растворители перед началом работа очнетесь по 

соотаетствутащш методакам /1/ ж перегнать 9 сульфат натр» прокалить 
щ ж  300-400°С,Хроматографш:есЕуж1 колонку кондвдиошвровать в рвтштшх 
условиях в течение 2~ж часов*

2.4.1.Отбор проб
Отбор проб проводят в соответствии с иУнзЕофшщрованшдаж правилам 

отбора проб сельскохозяйственной продук1р щ 9 продуктов питания ж объек­
тов окружающей среде для определения шсеероколгчеств пестицидов” р 
утверздененми Минздравом СССР Р Л 2051-79 от 21 ..08.79- г .Для анализа - 
отбирают пробу эфирного масла - 10 г.Для анализа отбирают
средашш пробу эфирного масла - 10 г.

2.5* Проведение определения
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Навеску 10 г афщрдаго масла лаванда шш ш ш  помещают в делшель- 
нуда воронку на 250 мл о 50 мд п~гексэна»Ш1д е р т в а ю  10 ш ш у  т в Прибавляет 
50 шх аце тоишрвдш Р встряхивают ж отбрасывают верхний слой • Оставшийся 
раствор щ юш ш цш смесью растворжтелей:п-гексан-даеталовый афир (7г 1) „ 
Зх:) млротбрасывая верхний слой.В делительную воронку на 500 ид ш ш щ а -  
ют 200 мл 10% сульфата натрия ж переносят оставшийся раствор после про- 
мьшкж^Реекстрагнруют рейсер н-гексаном* ЗхЗО мд» собирая верхний слой ж 
пропуская его через 5От безводного сульфата натржя„Объединенные экстрак­
ты концентрируют досуха на ротационном испарителе при температуре бани 

0
не выше 50 С. К сухому остатку добавляют 1 мл ацетона» встряхивают 
и аликвоту вводят в испаритель хроматографа.

Для екстрактовых масел, содержащих большое количество носков » про- 
водят дополнительную очистку на колонка алюиния. Для этого н-гексано- 
вый раствор после реекстракции из водного ацетонитрила * концентриру­
ют до 10 мл и переносят на предварительно промытую н-гексаном хрома­
тографическую колонку (200x15 мм) заполненную 10т оксида алюминия и 
3 г безводного сульфата натржя (слой сульфата натрия располагают над 
оксидом алюминия). Элюируют рейсер 80 мл н-гексана. Элват концентри­
руют до 1 шх на ротационном испарителе и 2 шел раствора вводят в испа­
ритель хроматографа .

171



2 * б - Условия жромзтот'рвфтроввштй

Хроштографвческие параметра 57 07-210 5% 0¥-1

Размер ш ж ш ш в мм 2000жЗ 1000x3
Материал колонки стеюво стекло
Шкурив колонки спираль спираль

Расход газа "Носителя * мл/ктан 60 60

Температура испарителя, град»С 250 250

Температура термостата колонок , град.С 1В0 180

Температура термостата детектора,
град v С 250 250

Хрома тографируемый объем, мкяг 2 2
Врем удерживания, мин 5*5 5?5

Число теоретических тарелок 258 196

Линейный динамический диапазон.,кг 0,1—10
— \ Р

0 « 1 «Д ! О
Рабочая шкала электрометра,а 20x10 20x10

2.7.Обработка результатов анализа
Ко лич sots о ш ш й  расчет препарата я анализируемой пробе проводят по 

формуле:

Н х V.
х=_____

V х КхА

где X - содержание рейсера в пробе Р мг/кг;
Ч - объем анализируемой пробы , шг;

1
V - объем иньектируемой пробы* мкл;
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Н - высота гщк8 препарата а анализируемой пробе, ш ;

А - навеска „г»
К - калибровочный ковффодиент э который определяется по формуле ?

И Н Н  
1 2 п

-------  + ---------  + ---------
сж V с ж v с х7

1 2 п J

Н Н Н высота пиков стандартного раствора рейсера, мм;
1 2 п

Ч V Ч -  объемы стандартного раствора рейсера 1 мкг/мл*
1 2 и

С - концентрация стандартного раствора рейсера, мкг/мд*

Содержание рейсера в проб ал эфирного масла вычисляют как среднее 
из трех параллельных определений»

3-Требования безопасности
При выполнении операций цо определению рейсера в эфирных маслах 

следует руководствоваться требованиями при работе с соединениями 
'третьего класса токсичности и легколетучзши растворителями.
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