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Настоящие методические указания предназначены для

санитарно-эпидемиологических станций и научно-исследова
тельских учреждений Минздрава СССР,а также ветеринарных,агро
химических, контрольно-токсикологических лабораторий Мин
сельхоза СССР и лаборатория других Министерств и ведомств, 
занимающихся анализом остаточных количеств пестицидов и био
препаратов в продуктах питания,корках и внешней среде*

Срок действия временных методических указаний устанав
ливается до утверждения гигиенических регламентов*

Методические указания апробированы и рекомендованы в 
качестве официальных группой экспертов при Госкомиссяи по 
химическим средствам борьбы с вредителями,болезнями рас
тений и сорняками при МСХ СССР*(Председатель группы экс
пертов -  М.Л.Клисенко)*

Методические указания согласованы и одобрены отделом 
перспективного планирования саяэпкдслу*бн ИНПиТМ им.Мар- 
шшовского Е*И. и лабораторным советом при Главней санитар
но-эпидемиологическом управления Минздрав». СССР*



-ГП8-

"ЯВШАЛ*)''
Заместитель Главного Государственного 
санитарного врача СССР

А.И.Заиченко

22 октября 1981 г .

Ь 2461-81

Временные методические указания 
fit» ойрвДбйению этиршлола в растительной продукции,

по^ве и воде тонкослойной хроматографией

I* Краткая характеристика препарата 
1*1 . Этиримод
1*2* 5-оутил~2-зтиламиио-6-мвтил-пир1мидиц-4-ол 

1*3* Структурная формула

1*4* Мильго, милькурб супер, мильстем

1.3* Химически чистое соединение этиримола представляет со
бой кристаллическое вещество с температурой плавления 159-160°С.

Плохо растворимо в веде и ацетоне. Растворимо в хлороформе, три
хлорэтилене, диэтиловом эфире и водных растворах сильных кислот 
и оснований* Препарат малотоксичен для теплокровных животных* 
Лд50 для крыс при оральном введении составляет 6 340 н г /к г . Вы
пускается в форце коллоидных растворов с содержанием 250-280 г /л  
действующего вещества.

NHCzH<r Молекулярная масса 209,3
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Методика. определения этиримола 
2 Д* Основные положения 
2 .1*1 . Принцип метода
Метод основан на экстракции этиримола органическим раство

рителем» очистка экстракта с последующим определением тонкослоЙ 
ной хроматографией.

2 *1 . 2 * Метрологическая характеристика метода приведена в 
таблице*

Таблица
Метрологическая характеристика методе определения 
этиримола о помощью тонкослойной хроматографии 
Диапазон определяемых концентраций Ог05~1,0 мг/л или м г/кг

Аьолизирув{Предел обнару4 Число паралЧРазмах варЫСреднее зн а- 
мая проба {жения мг/л {дельных {ирования, Гчениа опре- 

1 или м г/кг ! определений! % {деления. %
Вода 0,01)5 3 20,0 90,0

В ерно,трава, 
п 0418 0 .02-0 .0 » Б. 25.0 И5.0 _ _

Стандартное
Вода 11,1 

Зерн о ,трава , 
почна I I  .8

отклонение,#

2*1.3* Избирательность методе
Метод специфичен» другие соединения в данных условиях 

хроматографирования определению не мешают*

2*2* Реактивы и растворы 
Ацетон, х*ч. ГОСТ 2603-79 
Н~гексан,х*ч* ТУ 6-09«33?5~?6 
Хлороформ,х.ч» ГОСТ 8116-74 
Офир для нвркоза, Фармакопея СССР 
Метиловый олирт,х*ч. ГОСТ 695*5-6?
Кислота оолянвя»х *ч *
Кислота уксусная» лед ян ая ,х .ч . ГиСТ 61-75 
Натрий овриокиовый,безводный,чда ГОСТ 4166-76 
0-Толидин,чда UFi* 6~й9-6а37т69 
КаякЛ Подиохый»х*ч. ГОСТ 4232-74 
Висмут азотнокислый,чда ГОСТ 4IIO-75 
ГптриИ двууглекислый,чда ГОСг 4201-66
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Кайий м8ргавицввокислы$,чда, ГОСТ 20490-75 
Силикагель л/м 5/10 (ЧССР)
Силикагель КСК, К?2 ГОСТ 8956-7$. Силикагель измольчают на ша
ровой мельнице, просеивают через сито о р^мером отверстий 0 , 2мм 
промывают концентрированной соляной кислотой и отмывают на во
ронке Бюхнера дистиллированной водой до нейтральной реакции. 
Суигт 24 часа при 120°С*

Кальций сернокислый, безводный,чда* ГОСТ 3210-74 
Этйримол,х«ч.

2 .2 Л  * Приготовление стандартного раствора 
1C мг химически чистого этиримола рэстворяют в 100 т ме- 

танрла. Хранят в склянках с притертой лроОкой. Срок хранения
20 дней.

2 .2 .2#  Проявляющие реагенты
1 . 160 мг о-толвдинэ растворяют в 30 мл ледяной уксусной к н о  
лоты, доводят дистиллированной водой до 500 т  и прибавляют
I  г йодистого калия* Срок хранения но ограничен.
2 . 0 ,85  г азотнокислого висмута растворяют в смеси 40 мл дис
тиллированной воды' и ICC мл 40/ь-ной серной кислоты. Затем 
прибавляют раствор, состоящий из 8 г йодистого калия в 20 мл 
воды. К 6 мл полученнрго раствора приливают 6 мл №%~ной сер
ной кислоты и доводят объем до 25 мл. Срок хранения-2 месяце*

2 .3 . Приборы, аппаратура и посуда 
Ротационный испаритель ИР-IM, ХУ 25-11-917-74 
Вакуумный водоструйный стеклянный наооо, ГОСТ 10696-75 
Мерине колбы на ЬЮ мл, ГОСТ 1770-74 
Делительные воронки на I  л, ГОСТ 8613^75 
Водяная б ,н я Р ТУ 46-22-6С0-75 
Микропипетки, ГОСТ 20292-74 
Электроплитка, ГУ 92-275-76 
Сушильный шкаф, ТУ 64-X-I4II-76E 
Стеклянный лабораторный холодильник, ХПТ, ГОСТ 9499-70 
Воронке Бюхнера, диаметр 18 см, ГОСТ 9147-73 
Колба Бунзена на 500 мл, ГОСТ 6514-75 
Аппарат для встряхивания, ТУ 6421-1081-73
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Iролаз?o rрафи чес ке я колонка-стеклянная бюретке на 25 ил (высо
та 50 си; внутренний диаметр 10 мм).- ГОСх.■ 20292-74 
Мельница электрическая для сельскохозяйственных культур»

ТУ  4 6 - 2 2 - 2 3 6 - 7 6

Круглодониые колбы на 250 мл со шлифом, ГОСТ 10594-72 
Стеклянные пластинки 9x12 см 
пульверизатор стеклянный, ГОСТ 1770-74 
Комере для хроматографирования, ГОСТ 10565-73 
КоАера для опрыскивания, ТУ-П~430-7и.

2 .4 ,  Подготовка к определению

2 .4 .1 ,  Приготовление пластинок
Для приготовления сорбционной мессы из силикагеля не 10

пластинок 9x12 си берут 85 г силикагеля* 2 г гипса и 90 г  дис
тиллированной воды. Силикагель с гипсом растирают в фарфоровой 
охулке, прибавляют воду и размешивают до образования однород
ной массы, 10 г суспензии наносят на пластинку и равномерно 
распределяют по поверхности. Сушат пластинки в горизонтальном 
положении при комнатной температуре в течение lb -20  часов,

2 .5 .  Отбор проб

Отбор проб производится в соответствии с унифицированными 
правилами отбора проб для определения микроколичесть пестици
дов в сельскохозяйственной продукции, продуктах питании \\ объ
ектах окружающей среды,- утвержденные заместителем Главного 
Государственного санитарного врача СССР & 2051-79.

2 *6 . Проведение определения

2 .6 .1 .  Экстракция
Вода. Пробу воды (250 мл) помещают в делительную воронку, под
кисляют соляной кислотой до р*Ы и промывают последовательно 
25 ил диэтилового эфира и н-гексана. Растворители отбрасывают* 
После этого pH водной пробы доводят до 6-7 добавлением твердо
го бикарбоната натрия. Этиримол экстрагируют тремя порциями 
диэтилового эфире по 50 мл в течение 3-х минут. Объединенный 
эфирный экстрект сушат над безводным сернокислым натрием и кон 
иемтрмругт на ротационном испарителе до объема 0 ,2 -0 ,8  мл. Тем
пературе водяной бани 4О~450С, истеток удаляют в токе воздухе.
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Почва, 100 г измельченной почвы помещают в плоскодонную колбу, 
Этиримод экстрагируют ВО ил хлороформа ( д и э т и л о в о г о  эфира) пу
тем энергичного встряхивания в течение одного часа . Раствори
тель отфильтровывают через бумажный фильтр с безводным серно
кислым натрием* Колбу и фильтр дважды промывают 20 мл того же 
растворителя. Объединенный экстракт концентрируют на ротацион
ном испарителе до объема О,2 -0 ,5  мл при температуре водяной 
бани около 50°С* Остаток удаляют в токе воздуха.
Растительный материалу (зерн о , тр а в а).

Тщательно измельченную пробу (100 г зерна, 20 г трави) по
мещают в плоскодонную колбу на 500 мл с пришлифованной пробкой» 
заливают 200 мл метанола и помещают но 15 минут на аппарат для 
встряхивания. Экстракт фильтруют через бумажный фильтр “черная 
лента"нэ воронка Бюхнера под вакуумом. Осадок на фильтре про
мывают двумя порциями метанола ( 2x 200 ил в случае зерно и 
2x150 мл в случае травм ). Аликвоту фильтрата (80  мл для зерна 
и 250 мл для травы) переносят в кругл одопную колбу и прибавля
ют 10 мл воды, упаривают на ротационной испарителе до объема 
10 мл при температуре водяной бани около 50°С.

2 *6 . 2 , очистка экстракта.
Сконцентрированный фильтрат из растительного материала пе

реносят количественно дистиллированной водой (3x5 ил) в дели
тельную воронку и подкисляют концентрированной соляной кисло
той до pH*I.

Сухой остаток из почвы растворяют в ГО мл 0,01н соляной 
кислоты и также переносят в делительную воронку*

Раствор промывают диэтиловым эфиром и и-гексаном по 25 мл* 
Растворители отбра-сывают* Раствор нейтрализуют твердым бикар
бонатом натрия до pH 6-7* Зтиримол извлекают тремя порциями 
диэтилового эфира по 50 мл в течение 5-х минут.

Объединенный экстракт сушат над безводным сернокислым нат
рием., Половину высушенного эфирного экстракта из растительного 
материала помещают в круглодонную колбу не 250 мл* Раствори
тель отгоняют на ротационном испарителе.

Очищенный эфирный экотракт из почвы твкжь отгоняют нэ ро
тационном испарителе.
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При наличии в пробе коэкстрактивных веществ (особенно при 
анализе травянистых образцов) очистку можно провести на колон
ке с силикагелей* 3 г силикагеля переносят дизтиловыы эфиром в 
стеклянную бюретку не 25 мл, на дно которой предварительно по
мещают тампон стекловолокна. Растворителю дают стечь до  уровня 
си ли кагеля . Затем открывают крае и через колонку пропускают вы
сушенный эфирный экстракт пробы*

Зтиримол элюируют 60 мл смеси мет8нол:8цетон:диэтиловый 
эфир = 1 :2 :7 .  Растворители упаривают досуха.

2.3*3* Условия хроматографирования
Сухой остаток растворяют в небольшом количестве метанола к 

количественно переносят на пластинку или стеклянную
пластинку с тонким слоем силикагеля* Справа наносят стандарт
ные растворы препарата с содержанием 2 , 3 и 10 шсг утиримола и 
проводят хроматографирование в системе подвижных растворителей 
хлороформ:метанол ( 10 : 1)™ при работе с плзстинк8мип5/Ги/е;:£ " 
или гексб н :ац етон  ( 3 : 2)™ для стеклянных хроматографических пла
стинок. Хр оме т огра фйч е с к yio камеру в течение 2™х часов насыщают 
парами подвижных растворителей, для чего стенки камеры осклэды- 
вают фильтровальной бумагой, которая пропитывается подвижными 
растворителям и.

После окончания хроматографирования пластинку извлекает из 
камеры и сушат на воздухе до удаления паров растворителя.

Для обнаружения этиримола пластинку "S i iu jo C "  потлетают иод 
"хроматоскоп” * Препарат обнаруживается в виде темных пятен но 
зеленом фоне (пластинки с люминесцентной доб авкой). Предел об
наружения -  0*2 мкг. Контуры пятен отмечают иглой, поело чего 
пластинку помещают в камеру с парами хлора, для этого в акси- 
квтор приливают 50 мл I , 5%~ го  раствора марганцовокислого калин 
и 50 мл 1($™го водного раствора соляной кислоты. Через 30 минут 
камера готова для использования* Пластинку выдерживают в камере 
5 минут и затем  на воздухе в течение одного ч а с ? , длп удаления 
избьтка хлора . После этого ее обрабатывают реактином Ш и в те
ч е т е  5 минут облучают УО-светом. Зтиримол обеаружиоэотся в ви
де ^ислотовых пятен на желтом фоне. Воличинэ Я.£~0 Т11Ь*0 , 0 1 .
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Стеклянные пластинки обрабатывают реактивом №2. Зтиримод про
является в виде яркокрасных п я те н  с величиной £^=0,50~0,55.

2 .? .  О бработка  результатов анализа
Оценка содерж ания  этиримола на хроматограммах проводится 

сравнением площади и о к р а ск и  п я та я  стандарта с пятнами пробы .

Для оп ред ел ен и я  содерж ания  этиримола в пробах  используют 
формулы;
а) в воде и почве Х05 *А

Т ГТ Г '" ‘
где X- содержание этиримола в пробе, мг/л или м г/кг;

А- количество п р еп ар а та  в пробе, найденное ср авнен ием  оо 
с т а н д а р т о м , м к г ;

а -  объем или масса пробы, мл или г ;
И -  процент о п ре д е л е н и я , найденный п р е д в а р и те л ь н о , %т 

б) в растительном материале

I0 5 А_
а I  к  “ “

где X- содержание этиримола в пробе, м г/кг;
к - коэффициент, равный в случае зерна -  0,01 

в случае травы -  0 ,005. 
Остальные обозначения те же.

3 ,  Требования б е з о п а с н о с т и

Соблю даю тся  т р е б о в а н и я  б е з о п а с н о с т и , обычно р е ко м е н д уе 

мые д л я  р аб о ты  с о р га н и ч е ски м и  р а с тв о р и те л я м и  и У Ф -св е то м .

4 . Настоящие методические указания подготовлены кацдеда- 
том химических наук Чмилем В .Д ., старшим ш ш енером  Чуйковой С.В. 
{Всесоюзный НИИ гигиены и токсикологии полимерных и пластичес
ких м асс  о,. г Д и е в ,  Г е р о е в  о б о р о н ы ,6 ) ,  кан д и д ато м  о / х  н а ук  

Красны х  A .A » f П авловой  Л * Г « (В с е р о с си й ск и й  НИИ защиты р а с т е н и й , 

Р ам онь  В оронеж ской  обя* )*
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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
тограф ии.

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 воде,сливах  и

яблоках методом ТСХ.

5-ОС5ОРОРГАНМЧЕСКИЕ ПЕСТИЦИДУ

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

2 , Временные методические указания по определению боя- 
с т ар а  в ботве и оубнж х картофеля, листьях и стеблях 
хлопчатника, к ап у сте , 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,почве,лесной  растительности

и биосредах методом ТСХ.

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

Стр*

I

12

23

29

36

46

54

* 61
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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

II#  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. Методические указания по определению остаточных коли

честв акрекса,диносеба,каратака,ДНОКа в воде,почве.
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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Методически© указания по определению кронетона 
в вод е , почве, корне югубнеплодах и растительном ма
териала тех , ^

5* Временные методические указания по определению ридо- 
кила методом хроматографии в воде, почв©, растительном 
материала,

6 , Временные методические указания по определению р о в -  
раля методом ТСХ в вод еf почве # томатах, картофеле*ви
ноград© , виноградном соке и вине* 168

7* Временные методические указания ронилана в раститель
ной продукции*почве и вод© ТСХ и ГЖХ, 175

Вт Временные методические указания по определению эви сех - 
т а  в растительной продукции*почве и в воде ТСХ, 162

9 , Временны© методические указания ло определению эти -
римода в растительной продукции#почве и воде ТСХ» 188

ПРОЧИЕ ПЕСТИЦИДЫ

I* Временны© методические указания по определению г о р а -  
нилбутирата методом Г1Х и ТСХ в почве, воде, корнепло
дах и листьях сахарной свеклы,

dm Временные методические указания по определению бром- 
пропилата(неорона) ь яблоках и цитрусовых методом г а 
зовой хроматографии, 206

X  Временные методические указания по определению илдокса- 
на в воде и печво методом Г О .

Временные методические указания по хроматографичес
кому определению изатрина в почве м воде, 217



5 . Временны© методические указания по определению 
омайтй методами Г&Х и ТСХ в почве,в воде и расте
ниях.

6 . Методические указания по1определению хлората маг
ния в почве,воде,растениях(лодсолнечнике,луке) и 
в воздухе полярографическим и хроматографическим 
(ТСХ) методами.

7 . Временные методические указания по определению оста 
Точных количеств некоторых аналогов ювенильного гор 
иона (алтосида#алтозара и п-бромфенилового эфира 
гераниола) в растениях картофеля и почве методами 
тех и ПСХ.
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