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Настоящие методичеокие указания предназначены для сани- 
тарно-зпидемиологичеоких отанций и научно-иоследователь- 
ских учреждений Минздрава СССР, а также ветеринарных, аг
рохимических, контрольно-токоикологичеоких лабораторий 
Минсельхоза СССР и лабораторий других Миниотеротв и ве
домств, занимающихся анализом остаточных количеотв пес
тицидов и биопрепаратов в продуктах питания, кормах и 
внешней среде,

Методичеокие указания апробированы и рекомендова
ны в качестве официальных группой экспертов при Госкомио- 
сии по химическим средствам борьбы о вредителями, болез
нями растений и сорняками при МСХ СССР. (Председатель 
группы зкопертов М.А.Клисенко).

Методические указания согласованы и одобрены от
делом перспективного планирования оанэпидслужбы ИМПиТМ 
мм.Е.И.Марциновокого и лабораторным советом при Главном 
санитарно-эпидемиологическом управлении Минздрава СССР.



"УТВЕРВДАЮ"
ЗАМЕСТИТЕЛЬ ГЛАВНОГО ГОСУДАРСТВЕН
НОГО САНИТАРНОГО ВРАЧА СССР 

АД.ЗАИЧЕНКО

19 октября  1979г № 2С 97-79

МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ ПО ОПРЕДЕЛЕНИЕ ОСТА.ТОШЫХ КОЛИЧЕСТВ 

ДУРСЕАНА В РАСТИТЕЯЬНСМ МАТЕРИАЛЕ, ПОЧВЕ И ВОДЕ ТОНКОСЛОШОЯ 

И ГА30ШДК0СТН0Й ХРСМАТОГРАШЕЙ

I .  К раткая х ар актери сти ка  препарата

Дурсбан

О,О-диетил-О-(3 5,6-трихлорпиридил)тиофосфат
A V v "

W u o3P tc i3t  Р

Мол* м а сс а  3 5 0 ,5 9
Дауко 1 7 9 , ЕНТ 2 7 3 I I ,  хлорпирифос

Чистое вещ ество  д урсбан а  -  белые кристаллы с о  слабым*? запахе** 

меркаптана* Давление пара 1 ,9 * 1 0  мм рт* ст* при 25°С* Р а ств ор и 

м ость  в воде 0 ,0 0 0 2  г  в 100 мл* Хорошо растворим  в больш инстве 

органических раствори тел я х*

И нсектицид стабилен  длительный период при комнатной тем перату

ре в нейтральной и сл абок и сл ой  среде* С корость  х и м и ческого р а сп а да  

увел и чи вается  пропорционально повышению температуры и pH*

У стой ч и вость  к воздей стви ю  У Ф -света  сниж ается  при повышении влаж
ности* Дурсбан 40% э*к *  р еком ен дуется  для испнтгнлй на хлопчатнике

проти в  хлопковой совк и , карадрины и сосущ их вреди тел ей  ( 1 , 5 - 2 , 0  к г /г а 5
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в б о р ь б е  с  колорадски м  жуком н а  картоф еле ( 1 , 2 - 2 , 0  к г / г а )  н а  пло

д овы х  к у л ь ту р а х  п р оти в  яблонной  плодож орки, клещей и тлей  в кон

центрации 0 ,2 # ,  на св е к л е  в  б ор ь б е  с  обыкновенным свекловичны м 

д ол гон оси к ом  в д о з и р о в к е  I , 5 - 2 ,0  к г / г а .

Гранулированный д у р с б а н  п р ед ста в л я ет  и н тер ес  в б о р ь б е  с  п од 

грызающими совкам и  на т а б а к е , хл оп чатн и ка , а также с  п ровол очн и ка

ми на к у к у р у з е , картоф еле*

Д урсбан  в ы со к о т о к си ч е н  для тепл окровн ы х, Д Ц ^ для  крыс при 

оральном  введен и и  -  135  -  163  м г /к г .

ПДК и ДОК д у р сб а н а  в п р од у к та х  пи тан и я, воде  и п оч ве  еще не 

у ста н ов л ен ы ,

2 .  М етодика оп редел ен и я  д у р сб а н а

2 . 1 ,  Основные полож ения

2 . 1 . 1 ,  Принцип м е то д а

М етод о сн ов а н  на эк стр а кц и и  д у р сб д н а  и з п роб см есью  ац етон а  

с  0 ,0 5  н  водным р а ст в о р о м  хлори да  кальция ( 1 ^ 1 ) ,  о ч и стк е  п е р е р а с 

пределен и ем  в  н -г е к с а н  и хром атограф и ческом  (ТСХ И П2Х ) оп р ед е 

л ен и и .

Х ром атограф и ческ ое  в  тонком  сл ое  определен и е п р о в о д и т ся  на 

п л а сти н к а х  с о  сл оем  си л и к а гел я  марки КСК или на "Силуфоле -  U V 2 5 4 " .  

Х ром атограф ирую т в си ст е м е  н -г е к с а н -а ц е т о н  ( 9 :1  ) ,  проявляю т плас

тинки 2 ,6 -д и б р о м -  fJ -хлорхинонимином или другими пригодными для 

ф осф ор ор га н и ческ и х  и н секти ц и д ов  прояви телям и.

Для г а з о х р о м а т о гр а ф и ч е ск о го  определения  и сп ол ьзую т д е т е к т о р /* /2)77/ 

п о  за х в а т у  э л е к т р о н о в  (ДЭЗ) или п остоян н ой  ск ор ости  рекомбинации 

(Д О Р ), колон ка стекл ян н а я  с  $%£ Е -30  н а х р о м а т о н е /^ -  АИ^-ДОС^ f 

длиной I  ы .

2 . 1 . 2 ,  М етр ол оги ч еск а я  х а р а к тер и сти к а  м етод а

л т е х  Га Х
минимально д ете к ти р у е м о е  к ол и ч еств о  0 ,5  -  3  м к г  I  н г
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тех ш
Ни*ний предел  определения 0,1-0,5мг/кр 0,005-0,01мг/кг

0,1 мг/л 0,002 мг/л

Р разм ах варьирования , % + 4 ,0 ± 4 ,0

с  ср едн ее  значение опр ед ел ен и я ,% 96,4% 9 0 ,4 #

^  стан д ар тн ое  отк л он ен и е, % 3 ,3 3 , 3

Доверительный и н тервал ^ средн его при
96±4

2 Д . З ,  И зби рател ьн ость  м етода

Другие $0П не мешают определению,

2 .2 ,  Реактивы и растворы

А цетон, ч ,  ГОСТ 2 6 0 3 -6 3

Г ек са н , х ,ч .  , МРТУ 6 -0 9 -2 9 3 7 -6 6

Кальций х л о р и с т ы й ,х .ч , , ГОСТ 4 1 6 1 -6 7

Натрий сернокислы й безводны й, ч . д , а , , ГОСТ 4 1 6 6 -6 6

Уголь активированный марки КАД или ОУ-А

Силикагель КСК с флуоресцирующей д обав кой  или пластинки 
"Силуфол UY  -2 6 4  й

Окись алюминия для хроматографии 1ДРТУ 6 -0 9 -5 2 9 6 -6 8 -4  

5%;> Е-ЗО на хром атон е V -А V -ДОС,^ ( 0 ,1 6 - 0 ,2 0 )

Проявляющие реактивы :

1 . 0,5% -ны й р а ств о р  2 ,6 -д и б р о м -  Н  -хлорхинонимина в гек са н е

2 .  1%-ныЯ р а ст в о р  4 - (р -н и тробен зи л )пи ри ди н а в а ц етон е ;
10%-ный р а ст в о р  тетраэтиленпенташ ш а в ац етон е

3 .  Бромфеноловый синий (0 ,0 3  г  бром ф енолового си н его  р а ст 
воряют в 10 мл а ц етон а , затем  см есь  разбавляю т д о  100 мл 
0,5%-ным водно-ацетоновы м  р а ств ор ом  а з отн ок и сл ого  сер ебр и  
/ I  ч .  воды : 3 ч . а ц е т о н а /) ;  5%-ный р а ств о р  у к сусн ой  кислоты

А зот  о с о б о й  чистоты

Стандартные растворы  д ур сбан а : 0 ,1  -  1 ,0  м кг/м л  в гек сан е

2% полиэтиленгликольсукцинат на хром атоне ДО’АУ-ДОС^ЭЙ), 1 6 -0 ,2мм,
( для альтернативной колонки).
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В одород
2 . 3 ,  Приборы и п осуд а

Хроматограф Ц в ет -1 0 6  или аналогичный прибор с  д етек тор ом  

термоионным или по з а х в а ту  эл ектрон ов  (п остоян н ой  ск ор ости  

рекомбинации )

Аппарат для  встряхи ван и я

Ротационный вакуумный испаритель или д р угой  прибор для 
отгон ки  р а ств ор и тел ей  под  вакуумом

Х ром атоскоп  (х е м о ск о п ) с  излучением 2 5 0 -2 8 0  нм 

Колбы кон и чески е с о  шлифами на 2 5 0 -5 0 0  мл 

Колбы нруглрдонные на 100 -  500 мл 

Делительные ворсн ки  на 0 ,5  - 1 , 0  л 

Колбы мерные на 100 мл

Колонки для  адсорбц и он н ой  хроматографии длиной 30 см , 

внутренним диаметром 15 мм 

Х ром атограф ическая камера 

Камера для опрыскивания хроматограмм 

П ульверизаторы

Пипетки на 0 ,1  мл, I  мл, 5 мл, 10 мл 

П очвенное си т о  

Микрошприц на 10 мкл

Центрифуга с  центрифужными пробирками на ЗЮО мл

Цилиндры мерные с  притертой  пробкой на 50 мл
2*4* Отбор проб и подготовка кх к анализу

Растительную пробу (картофель, лук, яблоки, сено, сил ос ж  

листья зеленях растений, в той числе хлопчатника)

измельчают ножом на кусочки  0 ,5  см^ и отбирают среднюю п р обу  25 г .

Почву в естествен н о-вл аж н ом  состоян и и  или воздуш н о-сухую  про

сеиваю т ч ер ез  почвен н ое си то  и отбирают для анализа среднюю п робу  10 г 

П роба в од а  -  100 м л .

?* 5 Проведение определения 
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Анализируемые н а в еск и  помелеют в кон ические колбы , пробы

воды -  в делительные в ор он к и , куда добавляю т по 5 г  х л о р и с т о г о  

кальц и я.

Из растен и й  д у р сб а н  эк стр а ги р у ю т  см есью  ац етон а  с  в о д о й  ( 1 : 1 )  

трижды по 4 0 -5 0  мл, и з  почвы -  50  мл см еси  а ц етон а  с  0 ,0 5  н водным 

р а ств ор ом  х л о р и с т о го  кальция ( 1 : 1 ) .  К пробам воды в делительны е в о 

ронки добавляю т равный объем а ц етон а . Экстракцию и н секти ц и да  и з  

п р об  п р ои звод ят  с  помощью м ех а н и ч еск огг  в стр я хи ван и я  в  течен и е 30 мин 

(дл я  воды и р а стен и й ) или 1 - 1 ,5  ч а с .  д л я  почвы при комнатной тем

п е р а т у р е . f e m e  пробы центриф угируют при 3000 об /м и н  (ц ен три ф уги ро

вание можно зам енить ф и л ьтрован и ем ). Оггьединенные эк стр а к ты  и з 

ра сти тел ьн ы х  п р о б , а  также пробы воды охлаждают в холоди льн и ке или 

в см еси  льда с  солью . Выпавший оса д о к  отф ильтровы ваю т. Объем центри-  

ф у га та  (ф и л ьтр ата ) замеряю т и кол и честв ен н о п ерен ос 'ят  ( в е с ь  или али

квотную  ч а с т ь )  в делительную  в ор он к у , иуда приливают н -г е к с а н  в к о

л и ч е с т в е , составляющ ем меньше половины об ъ ем а ,н а ход ящ егося  там 

ц ен три ф угата , взбалты ваю т 3 - 5  мин. П осле р а ссл оен и я  ж и дк остей , ниж

ний в одн о-а ц етон овы й  сл ой  сливаю т в  другую  делительную  в о р о н к у , а 

г ек са н -а ц етон ов у ю  фракцию соби раю т в  коническую  колбу  на 100 мл. Р е 

экстракц и ю  гексан ом  п р ов од я т  еще д ва  р а з а . Объединенную г е к с а н -а ц е 

тон  овую см есь  сушат н ад  безводны м сульф атом  н атр и я  и к ол и ч еств ен н о  

п е р е н о с я т  в к ол бу  для  о т г о н а  р а ст в о р и т е л е й  ( с тгшить гек сан ов ую  фрак

цию можно путем  фильтрования ч е р е з  безводны й сернокислы й н а !р и й ) .  

Р а ств ор и тел ь  выпаривают н а  ротационном  испари тел е д о с у х а  при тем пе

р а ту р е  не выше 4 0 °С . Дальнейшее определение п р ов од я т  хр ом атогр а ф и 

ческими м етодам и.

В н ек отор ы х  сл учая х  дл я  р асти тел ьн ы х пр об  т р е б у е т с я  еще д оп ол 

н и тел ьн ая  оч и стк а . С э т о й  целью применяют колоночную  х р о м а т о гр а 

фию, а  им енно, п р обу , сконцентрированную  д о  3 -5  ш  в н ося т  в колон 

ку (3 0  см х  1 ,5  с ы ) ,  заполненную слоем сер н ок и сл ого  н атрия  (2 -З с м ) ,  

овмси ал ш пн кя  (3  ак ти ви р ован н ого  у гл я  И Д -м е з о з ш ! C7-JL



(3  с м ) и сн ов а  б е з в о д н о г о  с е р н о к и сл о го  натрия  ( I  с м ) .  Предвари

т е л ь н о  ч ер ез  колонку проп ускаю т 3 0 -4 0  мл хлороформа для  ум ен ы ш - 

ния сор бц и он н ой  е м к о ст и . Из колонки д у р сба н  элюируют 100 мл х л ор о 

ф орм а. Хлороформ удаляю т п од  вакуум ом , о с т а т о к  ра створ яю т в гек сан е  

и определяю т к о л и ч е ст в о  инсектицида хроматограф ическим и методами.

3 .5 .1  Методы а н а л и ти ч еск ого  определения
П роба с  помощью калиляра или микропипетки н а н оси тся  на х р о м а т о - 

тограф ичеокую  пластинку с о  слоем  си ли кагеля  или на "й ш уф ю л ". Па

р аллел ьн о на п л асти н ку  н а н ося т  серию стандартны х р а с т в о р о в  с  с о д е р 

жанием I ,  5 и Ю мкг д у р сб а н а . Хроматографируют в си стем е  г е к с а н -а ц е 

тон  ( 9 ; 1 ) .  К огд а  ф ронт р а ств о р и те л я  подним ется  от  линии с т а р т а  на 

Ю  с м , пластинку вынимают, проветриваю т и опрыскивают одним и з п р о 

являющих р е а г е н т о в :

1 .  Х роматограмму опры скивают 0,5% -ны м р а ств ор ом  2 ,6 - д и б р о м - ^ -  

хлорхинонимина в г е к с а н е , затем  н агр еваю т в течение 5 - 7  мин в 

тер м ои тате  при 1 1 0 ° ,  Д урсбан  п р оя в л я ется  в виде оранжевых пятен 

на светл ом  ф оне. Нижний п р ед ел  обнаруж ения 0 ;5  м к г;

2 .  Х роматограмму опры скивают 1%-ным р а ств ор ом  4 - (р -н и т р о б е н з и л ) -  

пиридинщА, нагреваю т в те р м о ста те  3 - 5  мин при 1 1 0 ° ,  затем  сн ов а  

опры скивают 10%-ным р а ств ор ом  тетразти лен пен там и н а в а ц е т о н е . 

Д урсбан  п р оя в л я ется  в виде си н е-ф м ол етовы х пятен  на светл ом  ф он е. 

Нижний предел  обнаруж ения 0 ,5  м к г.

3 .  Хроматограмму опрыскивают бромфеноловым р еа ген том  с  последую 

щим снятием  фона об р а б отк ой  пластинки 5%-ным р а ств ор ом  уксусной 

кислоты . На пластинке Проявляются сине-сфиолетОвыв пятна д у р сб а н а  

на светл о -ж ел том  ф он е. Нижний предел  обнаружения 3 мкг.

Пластинки, с о  сл оем  си л и к агел я , б к отор ой  в н есен  флуоресцирующий 

к р а си т е л ь , или "С и л у ф о л -^ /^ 2 5 4 "  можно б е з  проявления п росм атри вать 

в х е м о ск о п е . И нсектицид определяю т п о ту -енш о флуоресценции* Нижний 

предел  обнаружения I  м к г.



R |  д л я  д у р с б а н а  в  у к а за н н ой  с и ст е м е  р а ст в о р и т е л е й  н а  "С и л у - 

ф ол е" 0 , 6 5 .

Содерж ание д у р с б а н а  в п р о б е  вычисляют п о  ф орм ул е:

А

С Пр -  к о л и ч е с т в о  п р еп а р а та , н ай ден н ое по х р ом атогр а м м е при с р а »^  

нении с о  с т а н д а р т а м ,  м к г ;

А -  н а в е с к а  и ссл е д у е м о й  пробы  в  м г  или объем  воды  в  мл;

С -  содерж ан и е д у р сб а н а  в п р о >  г и. т: к  г /л .

У сл ови я  определен и я  га зож и д к остн ой  хр ом атогр а ф и ей

П осле отгон к и  р а ст в о р и т е л я  н су х ом у  о с т а т к у  д с /а в л я ю т  1 ~ 2 ‘ мл 

г е к с а н а ,  к ол б у  закры вают п р о б к о й , тщ ательн о обмывают внутренню ю п о 

в е р х н о с т ь  колбы . Аликвотную ч а с т ь  р а с т в о р а  (2 - 5  м к л ) в в о д я т  в и с 

п а р и тел ь  х р ом а тогр а ф а .

Для к о л и ч е ст в е н н о го  оп р ед ел ен и я  д у р с б а н а  и сп ол ь зу ю т  х р о м а т о 

граф  Ц вет 106 или д р у г о й  м одели с  д етек тор а м и  ДШ  или ДЭЗ (Д П Р), 

колонки стеклянны е (Ю С & с 3  м м ) ,  заполненны е 5 Х г^ Е -30  на х р о м а т о -  

н е У  -АиЛ-ДЛС^! ( 0 ,1 6 - 0 ,2 0  м м ). Т ем п ер атур аи и сп ар и тел я  2 2 0 ^  (д л я  ДЭЗ) 

или 2 5 0 ° ( гпля Д Ш ),  тем п ер а ту р а  колонки 1 9 0 ° (д л я  ДЭЗ) или 2 1 0 °*  (д л я  

Д Ш ),  тем п ер а ту р а  д е т е к т о р а  2 2 0 ° (д л я  Д Э З ). С к о р о ст ь  г а з а -н о с и т е л я  

при р а б о т е  на ДЭЗ (Д 1Р) 60 мл /м и н , п р од у в  д е т е к т о р а  150 м л /м и н ; 

с к о р о с т и  Х'азов при р а б о т е  на ДШ  -  а з о т а  2 1  м л /м и н , в о д о р о д а  15 мя/мин> 

в о з д у х а  4 2 0  м л /м ц н . Р а б о ч а я  шкала э л е к т р о м е т р а  1 x 1 0  б к о р о с т ь  

движ ения ленты  сам оп и сц а  2 4 0  м м /ч а с  (при  р а б о т е  н а  ДЭЗ) или б О О ш /ч а с  

(п ри  р а б о т е  на ДТИ).

Время удерж ивания д у р с б а н а  в  у казан н ы х у с л о в и я х  р а б о т ы  ДЗЗ(ДДР)

3  мин 5 с  или в указан н ы х у сл о в и я х  р а б оты  ДШ  6  .мин. 2 0  с е к .

К о л и ч е ст в о  д у р сб а н а  в п р о б е  п р о в о д я т  м етодом  соотн ош ен и я  с о  

стан дартам и  п о  вы соте  п и к о в .
В хроматограф - в в о д я т  2  мкл р а б о ч е г о  р а с т в о р а .  Л и н ей н ость  д е -
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тек тц р ов а н и я  с о х р а н я е т ся  в пределах  1 -2 0  н г .

2. 6 Содерж ание д у р сб а н а  в  анализируем ой п р обе  вычисляют по формуле: 
" п р ^ с т * ^

Н • У *Ас т  а
г д е

С -  содерж ан и е д у р сб а н а  в анализируемой п р обе  м г /к г  ( м г /л ) ;

Н -  в ы со т а  пика анализируемой пробы , мм;

Н с т  f  в ы сота  пика с т а н д а р т а , ым;

С с т  -  содерж ание д у р сб а н а  в с т а н д а р т е , н г ;

Уа  -  объем  ал и квоты , вводимой в  хр ом а тогр а ф , мкл (2  м к л );

У -  общий объем р а б о ч е г о  р а с т в о р а , м л ;

А -  н а в е с к а  анализируемой пробы (в  п е р е с ч е т е  на с у х о е  в е щ е с т в о ) ,  

г  или объем воды мл.

Если при введении  в хром атограф  п ол учаю тся  слишком большие пики 

или п р ои сходи в  "заш кал и ван и е", г о т о в я т  б ол ее  разбавленны е р а ств ор ы , 

д об а в л я я  к конечному р а ст в о р у  пипеткой  и з в е ст н о е  к ол и честв о  г е к с а н а .

В к а ч е с т в е  альтерн ати вн ой  колонки можно и сп ол ь зов а ть  стеклянную 

к ол он к у  длиной 2  м и внутренним диам етром  3 мм, заполненную х р о м а т о - 

ном f j  ( 0 ,1 6 - 0 ,2 0  jam) с 2% пол и ди этилен гликольсукцин атом .

Т ребован и я  б е з о п а сн о ст и

Общепринятые тр ебован и я  б е з о п а сн о ст и  при р а б оте  с  горючими р а с 

твори телям и  и фосфорорПаническими пестицидам и,

АВТОРЫ

П етр ов а  Т .М .,  А ндреев Ю.Б. -  В сесою зны й н а у ч н о-и ссл ед ов а тел ь ск и й  

и н с т и т у т  защиты р а стен и й , Л енинград,
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