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Настоящие методические указания предназначены для санитарно- 

эпидемиологических станций и научно-исследовательских учреждений 

Минздрава СССР, а тшсже ветеринарных, агрохимических, контрольно- 

токсикологических лабораторий Агропрома . СССР и лабораторий 

других министерств и ведомств, занимающихся анализом остаточных 

количеств пестицидов и биопрепаратов в продуктах питания, кормах 

и внешней среде.

Срок действия временных методических указаний устанавливается 

до утверждения гигиенических регламентов.

Методические указания апробированы и рекомендованы в качестве 

официальных Группой экспертов при Госкомиссяи по химическим 

средствам борьбы с вредителями,болезнями растений и сорняками 

Гпеагропрома СССР

Методические указания согласованы и одобрена отделом перспек

тивного планирования о ап з пи д службы И Ш и Т М  дм.Марпиновского В.II. 

и Лабораторным советом при Главном санитарно-эпидемиологическом 

управлении Минздрава СССР,

РВДАКШ0Ш1АП К0ЛЛЕШ1

Л.Г.Александрова, Д.Б.Гиренкс, А.А.Килинина (зам.яредседа- 
теля), М.А.Клисенко (председатель), Г,И,Короткова,
М.В.Письменная, Г. А .Хохолькога, в.Е.Кривейчук.
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"утвдадм)*
Заместитель Главного государствен
ного санитарного врача СССР

А.И.Заиченко
я21 » ноября J - • -г  $ 4033 -

МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИИ ДО 0 1 Р Ш Ш Ш Ю  ДИФЕШиВДА В ВОДЕ 
МЕТОДОМ Т0НКСШ0Ш0И ХРОМАТОГРАФИИ*

I* Характеристика анализируемого пестицида*

Активное вещество дифен амида (синонимы: димид, зарур,ридеон, 
анид) - р/1 Ы ,дшетил^, 2-дифенил ацетамид:

Молекулярная масса дифен амида * 239,26

Дифен амид - белое кристаллическое вещество с т е ш и ш ь  134,5- 
136,5°С* Растворимость при 25°С (г/л): в ацетоне 190, в ксилоле 
50, диметилформамиде 160, в воде 0,26*

Используется в виде военного с*п* ДЦзд для белых крыс 2500 
мг/кг, для мышей 700 мг/кг, ЦДК в воде 1,2 мг/л*

Дифенамид активен против большого числа сорняков. Црименяет- 
ся в качестве почвенного гербицида для борьбы с сорняками в 
посевах томатов,перца,земляники,картофеля,табака и некоторых 
других культур.

2* Методика определения дифенвшда в воде*
2*1. Основные положене я с 
2*1*1* Принцип метода*

Метод основан не экстракции пестицида из воды хлороформом, 
концентрировании экстракта и хроматографировании его в тонком
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слое адсорбента*
Подвижным растворителем служит смесь н-гексана,ацетона и 

аммиака в соотношении 10:5:0,8.
Проявление хроматограмм осуществляют 1$-ным раствором фос

форномолибденовой кислоты в этаноле с последующим облучением 
УФ-светом.

2.1.2. Метрологическая характеристика метода9 
Диапазон определяемых концентраций -1-10 мкг.
Предел обнаружения - I мкг, для воды - 0,05 мг/л.
Размах варьирования - 15 $.
Среднее значение определения стандартных количеств пести

цида - 74,5$.
Стандартное отклонение - 9,1$.
Доверительный интервал среднего при оС =0,95, П  =5 ,

С = 74,5 ± 6,4.
Определению дифенамида могут мешать соединения,содержащие 

аминогруппу и имеющие близкое значение величины РЦ.
2.2. Реактивы и растворы.

Аммиак, 25$-ныЙ, ГОСТ 3760-64 
Ацетон ,х.ч.,ГОСТ азОЗ-79 
н-Гексан, ч.,ГУ 6-09-3375-78 
Сульфат натрия,безводшый,ч.,ГОСТ 4166-76 
Спирт этиловый ректификат,96$-ный,ГУ -6-09-1710-77 
Стандартный раствор дифенамида (концентрация 500 мкг/мл) • 
Растворяют 0,025 г*х.ч. пестицида в 50 мл ацетона.Раствор 

устойчив в течение I месяца.
Пластинки "Силуфолп(ЧССР),размер 140x140 мм 
Фосфорномолибденовая кислота,х.ч.,ТУ 6-09-3540-78.Гото

вят 1$-аый раствор в этиловом спирте. Расход реактива » I до 
на I пластинку*

Хлороформ, ч.д.а. ,Г0СТ 200-16-74

2*3. Посуда ж приборы*
Баня водяная ТУ 64-1-2850-76 
Воронка делительная,емк.250,500 мл,ГОСТ 10064-75 
Испаритель вакуумный ротационный,ИР-Ш,ТУ 25-II-9I7-74 
Камера для опрыскивания пластинок,ТУ S -XI-430-70 
Камера для хроматографирования,ГОСТ 10565-75
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Колбы круглодонные для отгонки растворителя, ГОСТ 10394-72
Колбы мерные,емк,50-100 мл, ГОСТ 1770-74
Лампа кварцевая ПРК-4,ПРК-7. ТУ I6-535-2°0-7<i
Микропипетка на 0,1 мл с ценой деления 0,01 мл,ГОСТ 1770-74
Пульверизатор стеклянный, ГОСТ 10391-74
Цилиндры мерные,ГОСТ 1770-74,емк. 10,25,50,250 мл.

2.4.Проведение определения.
2.4.1. Экстракция. 200 мл воды (рК=7,5) помещают

в делительную воронку и трижды экстрагируют хлороформом порция
ми по 50 мл в течение 5 мин.каждый раз.Экстракты объединяют,про
пускают через химическую воронку.заполненную безводным сернокис
лым натрием,упаривают на ротационном испарителе до 0,05-0,1 мл 
и количественно наносят на пластинку "Силуфол".

2.4.2. Хроматографирование•
Экстракты с помощью пипетки наносят на пластинку для хрома

тографирования .рядом (на расстоянии 2 см) с пробами наносят стан
дартный раствор дифенамила в количестве 3,5,10 мкг,что соответ
ствует 6,10,20 мкл.Производят хроматографирование в смеси раство
рителей н-гексан,ацетон,8ммиак=10:5:0,8. Когда растворитель под
нимется на высоту 10 см,пластинку вынимают,сушат и опрыскивают 
1^-ным раствором фосфорномолибденовой кислоты так,чтобы фон плас
тинки был светло-зеленый. Тщательно сушат пластинку и облучают 
УФ-светом 5-10 мин. При налички дифенамида в анализируемой пробе 
появляется пятно синего цвета,величина Н|которого равняется 
0,35-0,37.

2.4.3. Обработка результатов анализа.
Количественное определение производится путем сравнения пло

щади пятна пробы и того стандарта,площадь которого наиболее близ
ка по величине к площади пятна пробы. Измерение площадей осущест
вляется с помощью промасленной миллиметровой бумаги. Пропорциональ
ная зависимость между площадью пятна и концентрацией препарата 
наблюдается в пределах от 1,0 до 10 мкг. При большем содержании 
препарата на пластинку наносят часть экстракта.
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Содержание препарата в анализируемой пробе в мг/л (X) рас
считывают по формуле:

А
X а ---- ——

где А - количество мкг стандартного раствора препарата,
Sj- площадь пятна стандартного раствора,мм2 ,
S 2~ площадь пятна пробы, ш 2

Р - количество мл воды,взятой на аналиэ*

30 Требования техники безопасности*
Соблюдать требования техники безопасности,обычно рекомендуе

мые для работы о органическими растворителями ,УФ-светом.

4* Разработчики:

д.б.н.М.А.Клиоенко,к.х.ы.Н.И.Киселева, С.Я*1^ед* (ВНИИГИНТОКС).
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ОИАВДВШЕ

ФооДорооганические пестициды

I® Временнне методические указания по определению 

актеллика и базудпна в чае с помощью тонкослойной 

газожидкостной хроматографии

22 мая 1965 г® 1Ш88-в5

2® Временные методические указания по определению 

актеллика в биологическом материале хроматографи

ческими методами (дополнение к Ш385-7Э)

21 ноября 1965 г® Й4038-85 

3. Методические указания по определению дифоса

(абата) в продуктах растениеводства методом 

тонкослойной хроматографии (дополнение к 

Ш5 0- 75 от 22®Ш®75 г®)

22 ш я  1985 г® S388S-85

4® Методические указания по определению примивдда 

в растительном материале и в почве о помощью 

тонкослойной и газожидкостной хроматографии

21 ноября 1985 г® JM028-85 

5* Методические указания по определению оульфидофоса 

в шее® молоке ж корнах методом тонкослойной 

хроматографии 3 дщвря Х965 г. S3IS&-85 

6, Методические указания по определению остаточных 

количеств хлорофоса в картофеле хроматоэнаимным 

методом (дополнение к «3X85-85 от 03®01 *85 г®)

отр®

и

3

II

19

24

33

22®05®85 Г® <«3895-85 39
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Хдорорганическяе дестишды

7 о Временные методические указания по определению

йяазера в воде* почве, сое и зеленых листьях 
методом, хроматографим в тонком слое

27 ноября 1984 г® №3156-84 

8# Временные методические указания по определению 

дилора в меде методом тонкослойной хроматогра-

22 мая 1985 г. №3884-85

9* Временные методические указания по хроматогра- 

фическому определению Щ  в вода

22 мая 1985 г. « 7 6 - 8 5

10® Временные методические указания по определению 

модауна в шд е  и почве газожидкостной хрошто-

графией 21 ноября 1985 г. №4030-85

II® Методические указания по определению тиодана и

продуктов его превращения в воде хроматографи

ческими методами и  йшб|щ 1 Ш  Ге м 0 35-85

12® Временные методические указания по определению 

триаляата методом газожидкостной хроматографии

в ®одв0 почве и зерне швешщы

21 ноября 1885 г® *4032-85 

13® Временные методические указания по определению 

■ мэтодами 1X1 и т а  аналога ювенильного гормона 

п-хлорфвнилового вФиоа геоашюла в зерне ш еш ш , 

почве,воде и затешх листьях

12 апреля I98S г® 13254-85

стр®

43

51

57

60

64

73

81



14* Временные методическиеяу указания т  определению 

остаточных количеств фюзшщда в свекле методом 
газожидкостной хроматографии

22 мая 1985 г* №3875-85
15* Временные методические указания да определению 

регулятора роста растений ЭВФ-5 в воде, раститель
ном материале методом ТСХ

21 ноября 1985 г® £4031-65
16. Методические указания по определению остаточных 

количеств хлорорганическях пестицидов и продуктов 

юс разложения (^изомера ИНГ* ^-изомера ГХЦРЙ 

гептахлора, алъдркна. кельтана. ДДЭ. ДЛЯ. ЛИТ)

в воде хроматографическими методами при совмест- 

ном присутствии j ц ш я  1986 г# №4120-86

Азотсодержащие пестшшш

17. Временные методические указания по определению 

адетала в воде, почве, картофеле, верно и зеленой 

массе кукурузы и сои ■ методами Ш Х  и ТСХ

21 ноября 1985 г. £4029-85

18® Методические указания по определению лшйенашша в 

в воде методом тонкослойно! хроматографии

21 ноября 1985 г. №4033-85

19. Методические указания по определению варахола ж 

его метаболита бензоилпропкислоты в почве методом 

газожидкостной хроматографии

етр*

88

93

99

И З

воде

123

31 т ля 1984 г* Ш072-В4 12?
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20® Временные методические указания по определе

нию лентаграиа в растительной продукции f

почве и воде TGX

12.04,85 г* Ш253-85

21® Методические указания по определению монуро- 

на и дкурона в чае методом газожидкостной 

хроматографии g января Is85 г „ Й3187-85 

22. Временные методические указания по определе

нию набу в воде* почве, капусте, сое и 

зеленых листьях методом хроматография в 

тонком слое 22 мая 1965 Гв ЙЗВ80-85 

23» Временные методические указания по опреде

лению раундада в воде методом ТСХ (допол

нение к I&2434-8X)

21 ноября 1985 г. М Ш 4 - 8 5  

24. Временные методические указания по определе

нию соналена в воде* почве и зеленой массе 

сои хроматографическими методами

3 января 1985 г. Ш200-85 

25# Временные методические указания по определе

нию соналена в маслах подсолнечника, репса 

и клещевины З Ж  ^  мая 1985 г> ^ 94_в5 

26» Временные методические указания по определе

нию стомна методом ТЕХ в табаке

12 апреля 3385 г. Л3252-85 

27. Методические указания по определен*» тилта

отр.

136

142

148

156

162

167

та

в растениях, почве 8 воде методом гаэозшдкост-



ной хроматографии
8 января 1935 г. £ 3X90-85

2d» Методические указания по определению триад тио
фена (байлетона) методом ТСХ а воде

22 мая 1986 г» # 3892-85

29. Методические указания по определению ФенмедлФама.. и

десмедифама я воде природных водоемов ТСХ
21 ноября 1^86 г» > 4036-35

Прочие. пестициды

30» Временные методические указания по определению оста

точных количеств арилона по бензолсульфонамкду в зер

нах хдошс&гпочве и воде тонкослойной хроматографией 
21 ноября 1985г. # 4037-35

31. Методические указания по определению глдрсиаууць мале

иновой кислоты в табаке колорммеврическим методом 
12 апреля Х9®г. #3251-85

32. Методические указания по определению диметидсудь- 
Фокскда и его метаболита диметилсульФона, методом

газетшдошетиой хроматографии в сахарной свекле» тар-

тофеле ш зеленой массе
28 мая 1986 г. I 4119-06

33. Временные методические указания по определению 

остаточных количеств препарата 320-К в зерне и

воде тонкослойной хроматографией
22 там 1905 г» » З Ш О - Ш

34. Временные методические указания по определению 

ДРХ-4199 (ГЛИИ) в воде»почве .растительном мате

риале методом газожидкостной хроматографии 
22 мая 1985г. Ш 38 ®- ®

стр.

Р 9

W 4

1НЭ

196

204

211

217

225
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Методические указания по определению пестицидов в воздухе 

35 о Временные методические указания по газохроматогра

фическому измерению концентраций ацетала ш его 
продукта 11 -хл о рметш1-2-м©твл-6"Э тилхдорадетанЕЛЕяа 
э воздухе рабочей вош

21 ноября 1S85 г0 M m -Ш  230 
Зво Временные методические указания во г&зожроматогра- 

фическоцу измерению концентраций препаративной формв 
АЮГ-вОА~84 в воздав рабочей войн

21 ноября Isas Го m m s-m  ш  

3? 9 Временные методически© указания во газохроиатогра- 
фическому измерению концентраций сытш гераяилгекса- 

ноата и геранилоктаноата в воздав рабочей воны

21 ноября 1985 То £Ш84~85 239
38ф Временные методические указания по газохроштогра- 

фичеокомЕу измерению концентрации герашшзовалердата 
в воздух© рабочей вош

21 ноября 1985 Го &Ш26-85 243
390 Методически© указания по газохроштографэтсесному 

ш ш р а ш ®  кощ@нтращЙ 2» 4-Д в воадгхе рабочей зош

I ш ш  198$ Го £4122-86 247

40о Временные методически© указания по определению

лантала в воадта рабочей вош газохроттографичее- 
к ш  методом 22 мая 1985 г# щзо2_о5 254

41 * Методически© указания по хроштогравнчвсяоед наш- 
рвнш концентрации дицетялоуль&ата э воэдта рабо-

чШ  m m  gx ноября Ш 5  ге £4021-85 260
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42. Временные методические указания по хроматографи
ческому измерению концентраций дозанекса» З-хлор-4- 
метоксиашшзда, З-хдор-4-члетоксинитробензола в
воздухе рабочей зоны

21 ноября 1965 г» M0I7-85 266
43» Временные методические указания по хроматографи

ческому измерению концентраций ивина в воздухе 

рабочей зоны j  1986 г> >54127-86 275

44» Методические указания по газохроматографическому
измерению концентраций денадила в воздухе рабочей

зоны I ишя 1986 г. JS4I25-86 279
45» Методические указания по хроматографическому

измерению концентраций ликурона в воздухе рабочей

зоны 21 ноября 1985 г. MQ20-85 284
46» Временные методические указания по хроматографи

ческому ш газохроматографичеокому измерению кон
центраций лонтоею в воздуха рабочей воны

21 ноября 1985 Гф M0I6-65 288
47» ременные методические указания по хроматографи

ческому измерению концентраций метоксзшора* 
анизола и ж т о р ш ш -в воздухе рабочей зош

21 ноября 1985 Vo В4022-86 298
48» Временны® методически© указания по фотонетрвчео~

кешу зз хроштографнчзожому шшт^вшт товдащ^здш! 
шкала в воздухе рабочей зоны

22 мая 1985 83881-85 307
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49, Временные методические указания до измерению 

концентрации в воздухе рабочей зоны хромато

графическими методами
22 мая isa5 г, <№3887-85 315

50, Методические указания до газохроматографичес

кому измерению концентрации пентахлорнитробен- 

зола в воздухе рабочей зоны

21 ноября 1385 г, $4041-85 322

51, Врпленные методические указания по хроматогра

фическому измерению концентрации ресика в 

воздухе рабочей зоны

I и ш я  1986 г. $4126-66 327

52, Временные методические указания во хроматогра

фическому измерению концентрации роцуцида в 

воздухе рабочей зоны

21 ноября 1985 г. $4016-85 331

53, Методические указания по хроматографическому 

измерению концентраций триадимефона (байлетона) 

в воздухе рабочей зоны

22 мая 1985 г. В3893-85 335

64® Методические указания до газохроматографичес-

кому измерению концентраций хостаквика в возду- 

хв рабочей зоны х и ш я  196б Та м  24-66 340

55. Методические указания по хроматографическому 

измерению концентрации Фозалона ш полупродуктов 

его производства бензоксазодона и З-оксиметил-6- 

хлорбензоксазодона в воздухе рабочей зовы

21 ноября 1985 Го $4019-85 345
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56. Временные методические указания по фотометрическому измерению 
концентрации препарата ЭБФ-5 в воздухе рабочей зоны

21 ноября 1985 г. Но 4023-85 350

57. Методические указания по определению лепидоцида на обработан
ных им растениях иммунофлюоресцеитным методом

22 мая 1985 г, №  3891— 85 355
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