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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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'Ттверздаю"
Заместитель Главного. Государственного 
санитарного врача СССР

А.И.Зайченко
"22"_октября____ 1981 г.
# 2469-81

Летодическяе указания по определению в верпе и проектах 
его переработки фосфорорганкческих пестицидов* применяемых для 
обеззараживания зерна и зернохранилищ*хроматографическими методами

I. Характеристика анализируемых пестицидов*
Характеристика фосфорорганических пестицидов (ФОП), приме­

няемых для обеззараживания зерна и зернохранилищ, и гигиениче­
ские регламенты приведены в таблице 1 .1.

2* Методика определения в зерне и продуктах его переработки 
фосфорорганических пестицидов, применяеьздх для обеззараживания 
зерна и зернохранилищ,хроматографкчеcichmh методами.

2.1. Основные положения.
2.I.I. Принцип метода.
В основу методики полосе н ч сис тематиче с юз. Ii ход анализу $011 

(карбофоса, хлорофоса, трефе с а) в зерне и зсрнопро-
дуктах хроматографическими методой после экстракции пестицидов из 
проб ацетоном.

Систематический ход анализа слагается из нескольких этапов: 
a/определение пестицидов в экстракте,без его очистки, хромато- 
энзимным методом с использованием единой подвижной фазы - хло­
роформа (исключение для хлорофоса)-;: различных условий активации 
соединений на пластинках, приведенных в* таблице 2 Д Л * ;  
б/подтвергдение предварительно установленного пестквида методом 
газожидкостной (ПОС) или тонкослойной (ТОО хроматографии с при­
менением условий хроматографирования, сдощфгчеекнх для этого 
соединения.

Схема проведения систематического хода анализа приведена 
на рис.2.1.I. Проведение систематического хода анализа позволяет 
надето идентифицировать ФОП, рекомендованные в настоящее вг&г:л 
для обеззараживания зерна и зернохранилищ, если отп о
б смеси ил:: если анчл 
лась обработка.

псу но и зге с



Таблица 1 .1
?ер;тстяка анализируемых пестицидов

й ; Пестицид : Структурная формула 1 ttCVi*
:масса

Т гл: Т......„ ЬУ.и» рас :вори!.-;ость : 
г/Ю Ог Ĵ oO

ДЛЯ
крысс о о о о в :• в ергч:

воде :раств„ :

~С; » |-г-1 vp ------ clz— '~i—  id/'t..
зерно'.ьгука :хлеб

1. ^рбофсс ( ^ O j z P S C H C 0 0 C 2 H ,

$  C H ^ C G O C ^ H f

2, Сю е с г с  Г ^ HS °h ?r 0 H = ( ^ H S

. $ CN
3 . Хлорофос (c Hjjj J3 ~CHCC£3

0  О *  ..
4 , f C'Hj 0y2  P CH = c c £ z

О. 1.1СТ15Л НИТрО-
фСС с а д

aSe табели т а  ШФ: 
6* Фекитрооксоя

д-Нктрокрезол

к о 2 ,3  -
3 ,7

156 
СО, 7)

0,015 ал>,сл, 
ДО,мет

1375 3 ,0  1 ,0

238 ,3 3 -  * 102
(0 ,01 ) т .р .

хяф., 
ад*, сп»

1900-
2060

Л г*х/ ̂5 Ь
f' ‘

257,4 85 -  
84

120
(0 ,4 ) 15,4

*i —OvWi.
aii. ,хлф.

630 "  1

Z20,9 - 120
(0 ,1 4 )

I ац.,бзл»
/vvd, мет.

80 0 ,3  Не допуска­
ется

277 f 2 - 164
(1 ,0 )

т*р. ац .,бзл . 
хлф, сп.

242-
433

jX./ 0, J */ Q

261,2 а ц ., сп.

153,1 129 - т.р* ад., сп.

рекомендованные к утверждению.



Таблица 2,1 Л*
Способы активации и величины исследуемых ФОЛ

Л и т о т  : способ amiaadiftp a  Г Г **■№№№. Д<Ц---
: :обнаружения,:в хлороформе: ПФ : $г

________________ :________________ : мкг______ :______  : ________ ________ : *
Хлорофос активация аммиа- 0,01 0,0 н-гексан;ацетон 1:1 0,34ком (I)

Д£ВФ
Фензтрооксон

без активации (2) 
—п—.

0,01
0,001

0,10
0,72

н-гексак:ацетон 1:1 
н-гексан:ацетон 4:1

0,56
0,24

Карбофос активация ■ бро­мом (3)
0,001 0,46 - -

Метялнитрофос «п_ 0,001 0,91 н-гексан:ацетон 4:1 0,41
ФОКСЯМ 0,001 0,85 н-гексан:ацетон 2:1 0,43

Х//в скобках указан порядковый номер активации, упоминаемый при дальнейших объяснениях 
хода анализа, 

хх/ в качестве проявляющего реагента использован раствор ивдоксил-ацетата

Ьэ
ь



Экстракция ацетоном

Хрошто-эвздмпое определение

1 рхоооаюс 

пр.резерпин

^■екйтрооксон
пр, п-даметкл- 
аминобензаль-
дегид

Ш Ь тКарбошос
I'iUlVпр, О].оже- 
н ел ов ы й  СИ­
НИЙ

(wfip.n -приведен реагент для обнаружения/

Ре с,2,1.1. Окема систематического хода анализа ФОН 
обеззараживания зерна и зернохранилищ.

с?

применяемых для



2*1.2* Метрологическая характеристика хромето-энзимного и
газохроматооафического методов.

Диапазон определяемых концентраций 0,001 - 10 мкг 
Предел обнаружения 0,001 мкг (0,02 мг/кг)
Размах варьирования 75 - 105#
Среднее значение определения стандартных количеств исследуемых 
пестицидов (хромато-энзкмккм методом) - 87#, (методом СТО-81# 
Доверительный интервал среднего при р=0,95 и П=5 (для хро­
мате: нэимного метода) 87 + 12#, (для метода ТСХ) 81 +~ 5#.

2.1.3. При предварительной идентксшсации хромато-энзимным 
методом определению карбофоса, фокскма к метнлшгтрофоса могут 
мешать Р =£ фоофорорганичесхке пестицида, имеющие .близкие, к 
ним значения K.f - фозалон,цкдаал, фталофос, фепкаптон, мзтафос. 
Однако последние не. применяются для обеззараживания зерна й 
зернохранилищ.

2.2 Реактивы и растворы
Основные стандартные растворы пестицидов (А) -карбофос4хлорофоса, 
МВФ, фокснма, метилкитрофоса, фенитрооксона- в ацетоне, содер­
жащие действующего вещеотва 100 мкг/мл
Работе стандартные растворы готовят разбавлением основного 
раствора "А":
Раствор "Б" - 0,5 мл раствора ”А” доводят з мерной колбе до 

100 мл ацетоном (содержание пестицида 0,5 мкг/мл)
Раствор "В" - 5 мл раствора ГБ" доводят в мерной колбе до 

25 мл (содержание пестицида 0,1 мкг/мл).
2.2.1. Для экстрактна!

Ацетон х.ч. ГОСТ 2603-79 
н-Гексан хч ТУ 6-09-3375-78
Диэткловый эфир (для наркоза) Госфаршкопея СССР 
Натрий сернокислый безводный ТЧЗСТ 4166-76 
Хлороформ хч ГОСТ 20015-74 
Спирт этиловый, 96% , ЧУ 6-09-17 -ТО-77 
Фильтры бумажные (красная лента)

2.2.2. Для хромато-энзимного определения (ТСХЭ)
Силикагель КСК, раздробленный и просеяшшй через сито 100 меш 
Кальций сернокислый (Са S'Ô .SHgO) ГОСТ 3210-77# прокаленный в 
течение 6 часов при 160°С*
Бром ч. ГОСТ 1\ 109-79
Шиоксклаиетат чда ТУ 6-09-0? *Г1 56-78 или фирм и OL- >'../</ о ■'’ /
(Чехословакия)



Калий железосинеродистый хч КЛ'е (С^ЯГОСТ u2j6-75- 0f05 М 
водный раствор (1,645 г растврлют в хОО ш  воды;
Калий железлстосинвродистый KjPe. ш 9, ГОСТ 4207-65 -
0,05 М водный раствор (2,110 г растворяют в 100 мл водьр. 
Ортофосфорнаи 1шслота хч ГОСТ 6552-К)
Борная кислота хч ГОСТ 9656 -75 
Уксусная кислота, ледяная хч ГОСТ 18290-72 
Едкий натр хч ГОСТ 4328-77
Буферный раствор рн ~ 8,63: готовят раствор смеси ортофосфорной 
(2,1 мл), уксусной (2,3 мл), борной(2,47 г) кислот и доводят 
дистиллированной водой до I л* Для получения буферной смеси с 
pH = 8,69 к 100 мл указанного раствора прибавляют 65 мл 0,2 Н 
раствора едкого натра.

Ферментный препарат получают из печени крупного рогатого ско­
та (свежую печень, однократно замороженную и сохраняемую в даль­
нейшем в холодильнике, можно использовать в течение 6 месяцев)*
Для приготовления ферментного раствора I г печени растирают в 
ступке с 9 мл буферного раствора и фильтруют через вату, К I мл 
патченной сыворотки прибавляют 4 мл буферного раствора и исполь­
зуют этот раствор для опрыскивания пластинок. Используют свеже­
приготовленный раствор.

Проявляющий реагент: 10 мг нздоксилацетата растворяют в 6 мл 
этанола ,прибазлпяют 6 т  дистиллированной воды, I мл раствора 
желеяосинеродиотогс и I мл к ел е з и с т о с и ц е р о ди с того тешшя и хорошо 
перемешивают. Раствор готовят непосредственно перед опрыскиванием. 
На одну пластинку расходуетсдС-4мл смеси,

2,2.3 Для хроматографии в тйсом слое (ТСХ)
Силикагель ИСК, раздробленный я просеянный через сито 100 меш 
Кальций сернокислый, подготовленный как показано в п,2.2,2.
Крахмал водорастворимый ГОСТ I0P63-76 
Серебро азотнокислое ада ГОСТ 1277-75
Брогл̂ епологахй сшшн индикатор (водонерастворимый) ТУ 6-09-1058-76
Б!?-ныЙ водный раствор уксусной кислоты 61 - 75
Резорцин ада Г00Т 9945-62
Натрии углекислый ч ГОСТ 83-79
Цинковая пиль ГОСТ 989 -6 ?
ц-Димотиламинобензольдегид чл* ТУ 6-09-327.8-77



Проявляющие реагенты:
Бромфенсловый синий (БФС) используют для обнаружения карбофо­
са, фоксима, метилнитрофоса0,05 г бромфенолового синего ра­
створяют в 10 мл ацетона и доводят до 100 мл 0,5^-ным раствором 
азотнокислого серебра в смеси ацетона с водой 3:1. Через 10 мин 
после опрыскивашш БФС пластинку опрыскивают* 5/о-нш раствором ук^ 
сусной кислоты.

Щелочной раствор резорцина используют для обнаружения хло­
рофоса и Д£ВФ, 2$~ный водный раствор резорцина перед опрыски­
ванием смешивает с 10/г-иым водным раствором углекислого натрия 
в отношении 2:3.

Раствор п-далетиламинобензальдегвда используют для обнару­
жения метилнитрофоса и фенитрооксона на пластинках с добавкой 
цинка, 0,25/ь-ный раствор п-диметнламинобензальдегида в этано­
ле. Раствор перед обработкой пластинок смешивают в соотношении 
10:1 с ледяной уксусной кислотой.

2.2,4. Для газожидкостной хроматографии (DS0 
Стационарная фаза - метшсяликоновый полимер SE-30 в количестве 
Ъ% на хроштоне tj-AW-НВДС 0,16-0,20 ш  и в количестве 3% на 
хроматопе Я- Av/ЧЩС.
Водород ГОСТ 3022-70
Азот особой чистоты (содержание 0о ке должно превышать ОдЙ3^5\Г 
Стекловата

2.3. Приборы и посета
2.3.1. Для экстракции

Колбы конические плоскодонные на шлифах, ем,кость» 250, 100 мл - 
ГОСТ 10394-7 2
Воронки химические 0  = 60 ш  ГОСТ 8613^75 
Цилиндры мершее на 100,25,10 мл ГОСТ 1770-74 
Пробирки мерные на шлифах емкостью 5 - 10 мл ГОСТ 1770-74 
Ротационный, испаритель с набором колб ИР-IM ТУ-25-II-917-76

2.3.2. Для хроматографических определений 
Хроматограф марки '’Цвет*' с термоионнш детектором ТУ 1.500.033 
Баллон для азота особой чистоты
Валлон для водорода 
Компрессор для нагнетания воздуха
Ко л о н к и  стеклянные,длина I г и 3,5 м, внутренний диаметр 3 мм 
Мккрошприц на 1C мкк Ш-10 ТУ 5Е 2.833.024 
Стеклянные пластинки размером 9x12см
Камера хроматографирована ft = 15 см, П- 20 см;10СТ 10565 -75
Пульверизаторы стеклянные
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Камера для опрыскивания ( стеклянный колпак ф - 250 мм) - 
СТУЗО-6192-75
Пипетки на I мл, 5 мл, 10 мл ГОСТ Я)292-74 2 КЛО
Мерные колбы емкостью 25, 100 мл ГОСТ 1770-74
Микропипетки на О Д  мл с ценой деления 0,01 мл ГОСТ 1770-74
Термостат СШ-35
Ступка керамическая ф = 10 см
Эксикатор

2,4. Подготовка к определению 

2*4.1. Отбор, хранение и доставка проб.

Отбор и хранение проб производят в соответствии с "Унифициро­
ванными правилами отбора проб утвержденными замеытителем
Главного Государственного санитарного врача СССР А.И.Зайченко 
за № 2051-79 от 21 августа 1979 г.

2.4.2 Приготовление пластинок для ТСХЭ и ТСХ
2.4.2Л. Пластинки с гипсом
Для приготовления 12 пластинок берут 35 г силикагеля КОК,

2 г сернокислого кальция, приготовленного как описано в п.2,2,3* 
и 90 тал дистиллированной воды. Силикагель с гипсом растирают в 
фарфоровой ступке, прибавляют воду и размешивают до образования 
однородной массы* 10 г суспензии наносят на пластинку и равномер­
но распределяют по поверхности. Сушат пластинки строго в гори­
зонтальном положении в течение 18-20 часов при комнатной темпе­
ратуре, хранят в эксикаторе.

2.4.2.2. Пластинки с крахмалом.
Для приготовления 15 пластинок берут 40 г силикагеля ICCK,

I г крагялала и 125 мл дистиллированной воды. Крахмал заваривают 
в 20 мл вода, доливают остальную воду, засыпают силикагель и 
хорошо перемешивают* Далее поступают как описано в п,2.4.2.1.

2.U2.3. Пластпгаеп с добавлением цинковой пыли*
Для приготовления 7 пластинок берут 14 г силикагеля ИСК,
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1,5г сернокислого кальция, приготовленного как описано в п.2.2.3., 
I просеянной цинковой пшщ,смешивают в ступке, прибавляют 40 мл 
дистиллированной воды, хорошо перемешивают и наносят на пластин­
ки по 6 мл) .

2.5. Описание определения
2.5 Л  •Экстракция.
Из средней пробы зерна, муки, отрубе^ измельченного хлеба 

массой I кг для анализа методом квартования отбирают три навески 
по 25 г (зерно 50 г). Пробу заливают 50 мл ацетона и оставляют 
на час, периодически встряхивая. Сливают растворитель через 
фильтр, пробу заливают новой порцией ацетона и экстрагируют еще
1 час. Объединяют обе порции экстракта, сушат безводным сернокис­
лым натрием в течение 15 мин и переносят в прибор для отгонки 
растворителей. Упаривают растворитель до объема ~1 мл под ва­
куумом на ротационном испарителе при температуре бани не более 
45°С. Остаток из колбы переносят в мерную пробирку, фильтруя 
через бумажный фильтр, смоченный ацетоном. Ополаскивают колбу аце­
тоном .фильтруя смывы, доводят объем в пробирке до 5 мл. Прово­
дят предварительную идентификацию хромато-энзимным методом.

2.5.2. Хромато-энзимное определение
Для хромато-энзимного определения используют пластинки, 

приготовленные как описано в п.2.4.2.1. С цели*уменьшения крае­
вого эффекта с хроматографической пластинки снимают с краев 
вдаль направления движения подвижной фазы (со стороны 12 см) слой 
сорбента шириной 2 - 3 мм. Затем вдоль этой же стороны пластин­
ку разделяют полосами на 4 равные части. Экстракт пробы в объемах
2 и ЗЭ-50мкл(из общего объема 5 мл) наносят на I - ю и 3-Ю поло­
сы трех пластинок. Затем в качестве стандарта на 2-ю и 4-ю по­
лосы 1-й пластинки наносят хлорофос в количестве 0,01 и 0,05 мкг, 
на вторую пластинку - фенитроохсвм в количестве 0,001-0,010 мкг, 
на третью - карбофос в количестве 0,001 иО,ОЮ мкг.

Пластинки с фенитрооксоном (пластинка 1&2) к карбофосом (ЯЗ) 
хроматографируют в хлороформе, а пластинку с хлорофосом (й Р  
в смеси н-гексан-ацетон 1:1, т.к, хлорофоса в хлороформе 
0 (см. таблицу 2.1 Л.). Затем пластинку $ I активируют аммиа­
ком, № £ не активируют и \Ь 3 активируют бромом.

2.5.2.1. Активация аммиаком•
Пластинку # I после хроматографирования и удаления раствори -
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теля с пластинки опрыскивают разбавленным раствором аммиака 
(Т часть аммиака и 4 части вода) до слабого увлажнения слоя. 
Экспозиция 15 ш п при комнатной температуре. Затем проводится 
ингибирование.

2.5.2.2. Активация бромом.
Пластинку $ 3 после хроматографирования и удаления раство­

рителя помещают на I минуту в эксикатор, насыщенный парами бро­
ма. После удаления избытка брома с пластинки (^60 мин) прово­
дится ингибирование.

2.5.2.3. Ингибирование.
После активации I-й и 3-й пластинок все три пластинки 

опрыскивают свежеприготовленным ферментным раствором и инкуби­
руют в течение 40-60 мин в насыщенном водными парами термоста­
те при температуре 38°С. Для увлажнения в термостат ставят 
чашку Петри с водой.

2.5.2*4. Проявление пластинок.
После инкубации пластинки опрыскивают раствором индоксил- 

ацетата, приготовленным как-указано в п. 2.2-2. Пестициды про- 
являзотся в течение 10-30 мин в виде белых пятен на светло- 
синем фоне. Идентификацию соединений проводят в соответствии 
с данными, приведенными в таблице 2Л . 1, ориентируясь на вели­
чины 5 / и способ активации,

2.5.2.5. Обработка результатов анализа 
Количественное определение проводят путем сравнения пло­

щади пятна пробы с наиболее близкой к ней по величине площадью 
стандарта. Пропорциональная зависимость площади пятна от кон­
центрации соблюдается для исследуемых пестицидов в пределах 
0,001-0,100 мкг. Содержите пестицида в пробе рассчитывают 
по формуле: A. Yj $2 у

X = — ----------------- , где
V J2- Р

X - содержание пестицида в пробе, мг/кг
А- содержание пестицида в стандарте, ж г / ш
j j - объем стандарта, нанесенного на пластинку , шел
Ь‘£ ~ а^ощадь пятна стандарта. 
So - площадь пятна пробы, мм

мьг
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$2 ~ о б ъ е м  э к с т р а к т а ,  н а н е с е н н о г о  н а  длаб ташку, м к д  

J - о б щ и й  о б ъ е м  э к с т р а к т а ,  мл 
Р - м а с с а  д р о б и ,  взятой для а н а л и з а ,  г.
Для подтверждения структуры с о е д и н е н и я ,  у с т а н о в л е н н о г о  хро­

м а т о - э н з и м н ы м  методом дальнейшее определение проводят в  соответ­
ствии с о  с х е м о й ,  п р и в е д е н н о й  н а  рис.2*1,1., м е т о д о м  газожидкостной 
шш т о н к о с л о й н о й  х р о м а т о г р а ф и и *

2*5.3. Газохроматографический а н а л и з

Д л я  подтверждения н а л и ч и я  в  п р о б е  фоксима и  ИНФ> характери­
зующихся б л и з к и м и  з н а ч е н и я м и  Е^и одинаковым с п о с о б о м  а к т и в а ц и и  

( с м . т а б л « 2 Д Д . )  и с п о л ь з у е т с я  м е т о д  И Х *

В  э т о м  с л у ч а е  д л я  а н а л и з а  и с п о л ь з у е т с я  а ц е т о н о в ы й  э к с т р а к т  

п р о б ы  ( 5  мл), полученный к а к  о п и с а н о  в  п.2.5.1.
Определение проводится на хроматографе марки "Цвет” с тер- 

м о и о н н ш  д е т е к т о р о м ,  Р а б о ч а я  ш к а л а  э л е к т р о м е т р а  2 Д С Г 1 0 ,  с к о р о с т ь  

протяжения ленты самописца 200 м м / ч а с ,  скорость газа-носителя 
азота 22 мл/мин.

2.5.3Д. Условия хроматографирования 
Определение МИФ.
Колонка стеклянная, длина I м, внутренний диаметр 3 ш. 
Носитель хромцтон H - W  -ЩЦС с 5% ̂ Е-ЗО.
Т е м п е р а т у р а  к о л о н к и  1 9 0 ° С ,  и с п а р и т е л я  200°С*
При указанных условиях хроматографирования время удержи- 

вайия МНФ 3,8 м и н .  Фоксим при этих условиях разрушается н а  колонке* 
Определение фоксима.
К о л о н к а  стеклянная, длина 3,5 м, внутренний диаметр 3 мм. 
Носитель х р о м о т о н  с  3% <?Е->30.
Температура колонки 160°С, испарителя 175°С.
П р и  у к а з а н н ы х  у с л о в и я х  хроматографирования время удержива­

ния ф о к с и м а  2 , 1  м и н .  П р и  э т о м  п и к  ЫНФ - р а з м ы т ы й ,  в р е м я  у д е щ ш в а к и л  

4,1 мин*
2.5.3.2. Обработка результатов анализа
Количественное о п р е д е л е н и е  проводят методом соотношения со

с т а н д а р т о м  по высоте п и к о в ,  р а с ч е т  в е д ^ т  п о  ф о р м у л е:

х  ss А  * Н2®  у 1 »  у  9 г д е

» i  . у 2 . Р

X -  содерж ание пестицида а п р о б е , м г /к г
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А - количество пестицида в стандартном растворе, введенном 
в хроматограф, мкг/мл..

объем стандартного раствора пестицида, введенного в
хроматограф, мкл

Hj- высота пика стандартного раствора пестицида, мм
Hg- высота, пика пестицида в пробе, мм
Jg* объем пробы, введенный в хроматограф, мкл
У - общий объем экстракта после упаривания и разведения, мд
Р - масса анализируемой пробы, г ,

2 *5.4.Тонкослойпохроглатографический анализ
Рд$: подтверждения структуры исследуемых соединений после 

предварительной идентификации хромато-энзимным методом использу­
ется также метод хроматографии в тонком слое (см.рис.2.1Л .)

2.5.4.1. Очистка экстракта.
Ацетоновый экстракт (5 мл), полученный как описано в 

п.2.5 Л. упаривают на ротационном испарителе под вакуумом при 
комнатной температуре досуха. Сухой остаток растворяют в 5 мл 
этанола и вымораживают при 0°С в течение 30 мин, Выпавшие хлопья 
отфильтровывают через бумажный фильтр, раствор переносят в про­
бирку со шлифом емкостью 5 мл, упаривают растворитель под ва­
куумом на ротационном испарителе ( £  бани 45°С) до 0,3 ш  и 
проводят определение методом хроматографии в тонком слое.

2.5.4.2. Определение хлорофоса и ДЦВФ
Остаток из пробирки количественно переносят на хроматогра­

фическую пластинку. Используют пластинки с тонким слоем сили­
кагеля КСК с крахмалом, приготовленные как описано в п.2.4,2.2.• 
На эту же пластинку наносят стандартные растворы пестицида в 
количестве 4 - 2 0  мкг, Подвижный растворитель н-гексан:ацетон 
1:1; для обнаружения используют раствор резорцина. После опрыс­
кивания пластинку помещают в сушильный шкаф при температуре 
Ю0°С на 5 - 7 мин. Хлорофос и ДДВФ проявляются в ввде оранже­
вых пятен с 0,34 и 0,56 соответственно. Нижний предел обна­
ружения каждого препарата I мкг.

Й.5,4.3. Определение МНФ и фенитрооксона
Остаток из пробирки количественно переносят на хроматогра— 

фичес;сую пластинку, Используют пластина с тонким слоем сили­
кагеля КСК с гипсом и добавкой п е н к о в о й  шиш,- как описано в
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п.2И.2.3.На эту же пластинку наносят стандартные растворы пес­
тицида в количестве 4 - 2 0  мкг* Подвижный растворитель н-гексан- 
ацетон 4:1; для обнаружения используют раствор п-дшлетиламино- 
бензальдегвда. После опрыскивания пластинку термостатяруют при 
Ю0-120°С в течение 5-7 мин. Метилнитрофос и фенитрооксон прояв­
ляются в виде желтых пятен на белом фоне с 0,41 и 0,24 соот­
ветственно • Нижний предел обнаружения каждого 2 мкг.

2.5.4.4. Определение карбофоса*
Остаток из пробирки количественно переносят на хроматогра­

фическую пластинку. Используют пластинки с тонким слоем сили­
кат е д я  КОК с крахмалом,приготовленные как описано в п.2.4.2.2.
На эту же пластинку наносят стандартные растворы пестицида 4-20ыкг. 
Подвижная фаза хлороформ;для обнаружения используют бромфеноло- 
вый реактив. Через 10 мин после опрыскивания этим реактивом фон 
обесцвечивают 5#-нш раствором уксусной кислоты. Препарат проявля­
ется в виде синих пятен на светлом фоне 0,46. Нижний 
предел обнаружения I мкг. Этим же реактивом проявляются фоксим 
и МНФ, имеющие в указанных условиях хроматографирования 0,85 
и 0,91. При наличии последних их идентифицируют методом ГЖХ, как 
было описано в я.2.5.3.

2.5.4.5. Обработка результатов анализа
Количественное определение проводят путем сравнения проб

со стандартами. При концентрациях I - 2о мкг для исследуемых 
пестицидов каблодается пропорциональная зависимость концентра­
ции от площади пятна. При большем содержании пестицидов берут 
аликвотную часть пробы. Содержанке каждого вещества в пробе рас­
считывают до формуле:

I  « J L
4'

Р
, где

X- содержание пестицида в пробе ,мг/кг 
А - содержание пестицида в стандарте, мкг

площадь пятна стандарта* мм*
$ 2 ~ площадь пятна пробы, мм^
Р - масса пробы, взятая для анализа, г.

2.6 Обработка результатов анализа приведена в 2.5.2.S.,
2.5.3. Я.*, 2.5.4.5.
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3 .  Требования б е з о п а с н о с т и
Соблкщ аются тр еб ов а н и я  б е з о п а с н о с т и ,/ реком ендуем ы е

для работы с химическими реактивами»
i i , М етоди чески е  указан и я  р а зр а бота н ы  во ВНИИ гигиены  и 

то к си к о л о ги и  п е с т и ц и д о в , полимерных и п л а сти ч еск и х  м а с с , г » К и е в .
Авторы:Письменная М .В в ,К л и сен к о  М*А®
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С С Д Е Р Ж А Н И Е

ХЛОРОРГАШЧЕСКИЕ ПЕСТИЦИДЫ

1 .  В рем енн ы е м е т о д и ч е с к и е  у к а з а н и я  у к а з а н и я  п о

о п р е д е л е н и ю  ХОП (ДДТ,ДДЗ,ДДД, -ГХЦГ) в рыбе 
и рыбной продукции м е т о д о м  г а з о ж и д к о с т н о й  х р ом а ­
т о г р а ф и и .

2 .  М е т о д и ч е ск и е  указании ло оп р ед ел ен и ю  ХОП и с и м -  
т р и а з и н о в ы х  п е с т и ц и д о в  при их с о в м е с т н о м  п р и с у т ­
с т в и и  в  п о ч в е  с  помощью Г 1 Х -

3 .  В рем енн ы е м е т о д и ч е с к и е  у к а з а н и я  п о оп р ед ел ен и ю  
о с т а т о ч н ы х  к о л и ч е с т в  м и тр ан а  в в о д е ,с л и в а х  и

я б л о к а х  м е т о д о м  ТСХ.

5-ОС5ОРОРГАНМЧЕСКИЕ ПЕСТИЦИДУ

I *  М е т о д и ч е ск и е  у к а з а н и я  по определению афоса в в о з ­
д у х е  р а б о ч е й  зоны  м етод ам и  ПкХ и ТСХ.

2 ,  В рем енн ы е м е т о д и ч е с к и е  у к а за н и я  по о п р ед ел ен и ю  б о я -  
с т а р а  в  б о т в е  и оубнжх к а р т о ф е л я , л и с т ь я х  и с т е б л я х  
х л о п ч а т н и к а , к а п у с т е , п о ч в е  и в о д е  ТСХ и FIX.

3 .  М е т о д и ч е ск и е  у к а з а н и я  по определению г л и ф о с а т а  и е г о  
метаболита- а м и н ом ети л ф осф он ов ой  к и сл оты  м ето д о м  х р о ­
м а т о гр а ф и и  в в о д е , п о ч в е , р а с т и т е л ь н о м  м а т е р и а л е  *

4, М е т о д и ч е ск и е  у к а з а н и я  по оп р ед ел ен и ю  о с т а т о ч н ы х  к о ­
л и ч е с т в  д у р с б а н а  в  в о д е ,п о ч в е ,л е с н о й  растительности

и б и о с р е д а х  м е т о д о м  ТСХ.

5 .  В рем енн ы е методические у к а за н и я  п о оп р ед ел ен и ю  к а у н -  
т о р а  в  р а с т е н и я х  с а х а р н о й  свеклы и п о ч в е  методом ТСХ,

Стр*

I

1 2

23

29

36

46

54

* 61
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б *  М е т о д и ч е с к и е  указания п о  о п р е д е л е н и ю  метилмеркапто- 
ф о с а  в воде,почве,винограде и  зеленой м а с о е  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. В р е м е н н ы е  методические указания по определению протио- 
фоса в р а с т и т е л ь н о м  материале,почве и  в о д е  методами
ГЮ( и ТСХ« 52

9. Временные методические указания по определению се- 
лекрона в р а с т и т е л ь н о й  продукции,почве и воде ТСк
и MX# 9j

10# Временны» методические указания по определению хлоро­
фоса э н з и м н о - х р о м а т о г р а ф и ч е с к и м  м е т о д о м  в лцстыас 
б е л л а д о н н  и  т р а в е  м я т ы  п е р е ч н о й .  ^ 0

II# Методические указания по определению в зерне и про­
дуктах его п е р е р а б о т к и  ФОП,применяемых д л я  о б е з з а р а ж и ­

в а н и я  з е р н а  и  з е р н о х р а н и л и щ , х р о м а т о г р а ф и ч е с к и м и  м е т о ­

д а м и ®  1 0 5

АЗО ТСО Д ЕРЖ АЩ И Е ПЕСТИЦИДУ
1 .  М етоди чески е у казан и я  по о п р е д е л е н и ю  оста точ н ы х  к о л и ­

ч е с т в  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 м е т о д а м и .  ц д

2. Временные методические у к а з а н и я  по о п р е д е л е н и ю  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  р а с т и т е л ь н о м  м а ­

т е р и а л а  т е х ,  ^

5 *  В р е м е н н ы е  м е т о д и ч е с к и е  у к а з а н и я  п о  о п р е д е л е н и ю  р и д о -  
к и л а  м е т о д о м  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 м е т о д и ч е с к и е  у к а з а н и я  п о  оп р ед ел ен и ю  р о в -  

р а ля м е т о д о м  Т С Х  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 в и н е *  1 6 8

7 *  В р е м е н н ы е  м е т о д и ч е с к и е  у к а з а н и я  р он и л ан а  в  р а с т и т е л ь ­
ной п р о д у к ц и и * п о ч в е  и  в о д ©  Т С Х  и  Г Ж Х , 1 7 5

Вт В р е м е н н ы е  м е т о д и ч е с к и е  у к а з а н и я  п о  о п р е д е л е н и ю  э в и с е х -  
т 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  в  в о д е  ТСХ, 1 6 2

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 в о д е  ТСХ» 1 8 8

П Р О Ч И Е  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  б р о м -  

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  х р о м а т о г р а ф и и ,  2 0 6

X  В ременные м е т о д и ч е с к и е  у к а з а н и я  п о  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  и з а т р и н а  в п о ч в е  м в о д е ,  217



5 .  В р е м е н н ы ©  м е т о д и ч е с к и е  у к а з а н и я  п о  определению  
ом ай тй  м е т о д а м и  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 .  М е т о д и ч е с к и е  у к а з а н и я  п о 1 о п р е д е л е н и ю  х л о р а т а  м а г ­

н и я  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 о п р е д е л е н и ю  о с т а  
Точных к о л и ч е с т в  н екоторы х  а н а л огов  ю венильного г о р  
и о н а  (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  к а р т о ф е л я  и  п оч в е  методами 
т е х  и  ПСХ.
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