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ХЛОРОРГАЙИЧЕШШЕ ПЕСТИЦИДЫ

Определение остаточных количеств хяороргани- 
чееках препаратов в присутствии полихлорированных 
бифенилов в веде методом газо-жидкостной хромато
графии с детектором ао захвату электронов.
Авторы: #.Р.Медьцер* К.Ф.Йошкова

ФОСЮШРГАНШПКШЕ ПЕСТИЦИДЫ

бщедадение фталофоса, его метаболитов и промежу
точных продуктов синтеза (фтал амида, океаметшг- 
фт&лашда и хдорме у и^тышшда) б биологически 
субстратах.
Авторы: М.А.Кзшсевко, й.«.Письменная

Хроматох'рафй'ЧескЕй метод определения фталофоса ж 
ф о э а м о т  в воде к рыбе и фозаяона в растительном 
ттериаде в мясе.
Авторы: 1\А.Трщщгна, А.Ф.йспшхов

Газо-хроштографичесхий метод определения фозалона 
ш  дальбекеа в биологическом материале теплокровных. 
Авторы: Д,В.Гиренко, 3. 2латею,М.А.Клйоейко

Определение фозалона в молоке и ткани животных, 
траве, свекле, картофеле, комбикорме методом хромато
графии в тонком слое.
Авторы: Г.А.Талщ*о», В.В.Лещев, 11. й. Ряжено в

Определение Авалона в биологических субстратах 
с кошщьш газо-жидкоетвой хроматографии.
Авторы: Г.А.Таланов, В.В.Дешев, а.й.Ряженов
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Определение хлорофоса и ф»<хьамвда в плодах шипов
ника методом тонкослойной хроматографии.
Автора 5 Г .И . Крамаренко

Гаэо-здсорбю!01!иь'й метод определения хлорофоса в 
молоке, органах и тканях животных и яйцах кур .
Авторы; В.Б./иэдев, Г .А ,Таланов, Т.А .Аббасов, В. В. Ермаков

Ощ'едоление карбофоса в молоке, органах а тканях  
«авотаах методом тонкослойной хроштографю*.
Авторы? В.Г.Ддурова, Г . А.Таланов, С. Л «Павлов.

Хроздтогреркческкй метод определения хорала в 
воде к  ОяееуОйродуктах.
Автор: Кухтипа G.C,

Определение аятдс к ^ с ф м ш ш  в кормах.
Автор: А .Р .К о н т о в

Хроматографический метод определения в тонком 
слое сгвЦъса в растениях гороха, картофеля, т о р 
тах л вочзс.
Автора: Копытова Ф .Й ., Петром  T .U .

п ге к & го д н ь ж  мочкгшкы

Газохрсмат р т ^ ф и ч е с к й  метод определения л ш ур о та  
в щ ж р т х  маслах к ааелосодерхааем сырье.
Авторы: Гвранов Й .С ., Клвсенко М .А ., Ж ж ш .  Л  Л ,

Х ронограф ический метод определен** иолорана
в воде.
Авторы: Ь|.А.Кз:г.сенх£>, М.В.Письменная

Хрожтогэ&фачесхай метод определеюиг д гкураяа в 
сырье мака маел ипко го .
Авторы: Н.В.Бугаш а, Г.Я.Пушкина
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Определение остаточных количеств тенорана в ягодах  
земляники я в поч&е хроматографией в тонком слое. 
Авторы: Г.С.Борисов, Б.А .Сагаева
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Г Г Р О Н Ж О Ж У З  С И М -ТР И А З Й Н О В

Метода определения остаточных количеств сим»- 80
трвазляов (сямазииа, аграздаа, проштрша» крояasms, 
карагарда, еемерока, кезораплла) в зерне кукуруза, 
яблоках, виноград ,̂ маядартаах, капусте; почве, воде,

ТОШЩШВ АРЛЛ01<СИАЛКИЛКАРШН0ВШ й 
к а р ш ш ш х  к и с л о т

Определение поли этиле яглкхол е вого эфира 2,4-Д 
в зерне пшеницы и воде методом газо-ижкостной 
хроматографии.
Авторы: й.й.Пшшкхова, А.И.Зорова, А.Д.Фатьянова, 

В.Д.Чмиль.

Определение беязияового эфира 2,4-1 в зерне 
Шаенгада к воде методом газо-хидкосткой хрома- 
тораФдШ.
Адаорн: И,й.йдлеккова, А.И.Зорова, А.Л.Фатяянова, 

Г.К.Мсрпна, ВЛЛщшь.

Хроштографическве методы определения остатоданк 
количеств / ' - ( 2 ,4-дяхлорфенохся) (волевой
кислоты {2,4-1л!) з воде, растите ляном материале 
к продуктах питания.
Авторы: В.д.Чмиль, М.А.КЯясеяко

лромйтографпческие методы определения остаточных 
количеств 2,4-Лахлэрфез?оксиуксусйой кислоты 
{2,4-Д) в воде, почве, фураже, продуктах питании 
растительного и животного происхождения.
Авторы: В.ДЛкаяь, Д.ИЛшшков, НЛ1.Павлова,

А.М.Макеева
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Метод определена остаточных количеств -4-хлор-2 
метшя$№оксяуксусиой кислота (2M-4I3 в воде, 
растительном-«атеряалэ и продуктах автагшя с 
аоиояью газо-двдкоетной хроматография.
Авторы: З.Д.Чииль, й.А.Клисенко
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Метод определения остаточных количеств трюсяор- 
ацетате иатрш ж  трюиорукеусной кислоты в воде, 
почве к растительном материале газо-жвдюстцой 
хроматографией*.
Авторы: В*фЛмадь, Н.И.Гле>гёицкай,

ПРОЧИЕ ШЗСТЩЩУ

Определение родадзстогэ ватрля в зерне жшкиа, 
в воде, де^отшанто, бкодогкчееком материале 
( т ш х и , паренхиматозные органа, головной мозг, 
кровьК
Авторы: А Иванов, Е.АЛдшпковец

Метод определения остаточных количеств суффикса 
(караколе) в воде и зерне пшепюш методом газа- 
жидкое твой хроматографии*
Авторы: АЛиФатьяпова, 0 .В.Петрова, В.Д.Чмилъ»

Экспрессный метод обнаружении' тетраметшгдисулъ~ 
фида (ШГД) в зерне.
Авторы: С*ДЛшцнферов, А*ВЛ]икалаев

Хроматографический и сне ктрофо томе тркч е  с кий 
метод определения аоокушрива в мышечной ткани, 
крови животных, в препарате пеяукомарше и при
тыках (кормах)*
Автора; В Лк Ермаков, Д,ФЛрахаж>ву Бодоховец

Определение, остаточных количеств нитрохчора в 
капусте и воде методом гаэонеддкоетной хромато
граф т .  с детектором по захвату электронов»
Авторы: К , Ф , Новикова, Л*Й,Лещинская

Определение дактала в воде* шртофеле, почве 
методом газо-жидкостной: хроштографии»
Авторы: К*й*Пашкевич, S*В.Кириченко,



Хроматографнчески-й метод определена препарата 
580 в луке, моркови, томатах»
Автора: ИЛ^Пидетшсва* А*Д.Фатышова, Г.К»Морина,

Методические рекомендации по определению препарата 
Детгра в воде и растительном т т е  риале*
Авторы: И*Й.Ш*ленкоза> А*Дг*атышова*

Определение щюпоксурв ш  фекеткарба в молоке щ  
мясе методом тонкослойной хроматографии*
Авторн: й*А*Аятоновеи

Определение севина в биологических субстратах 
методом тонкослойной хроштографил*
Автор: 0. А Лешкин



х р а ш э д т А Ф И Ч К л а й  метод о п р щ ю ш ш  фталофоса
И Ф03АЛ0ИА В ВОДЕ И ШВЕ х)

1Г Ф03АЛ0НА В РАСТИТЕЛЬНОМ МАТЕРИАЛЕ W МЯСК30̂

Краткая характеристика препаратов 
Фталойюс (икндаи,пх>олат,1Ш,са/|)адоы̂ .'Осыет) - 0. 0-д1одетил-,5 - 

-фталш.адометада ктвг'фоофат. а

мол.вес 317,32

Химически чистый препарат- белое кристаллическое вещество с 
температурой плавления 72-72,7°.

Плохо раствор™ в воде (25 мг/л при 25°).Хорошо растворим в 
ацетоне,хлороформе,бензоле,ксилоле и др.органических растворителях. 
Хуже растворим в детролейиом эфире..

В кислой среде фталофос устойчив к гидролизу,в щелочной -  гидро
лизуется достаточно быстро.

Фозалод (золон,бензофосфат,рубитокс) -Оя0-диэтил - 5 *  (6- 
-■хдррбензоксазолинил -  3- метил) -  дитиофосфвт.

W '
ОНОг 5 V

мол.вес 267,82
xj Г Л .Тровдина, хх) А. Ф. Конюхов (Всесоюзный ордена Денина инсти

тут экспериментальной ветеринарии,г.Мооква).
Утвержден 20 декабря 1976 г.,№ 1544-76.



В чистом виде представляет собой белые кристаллы с чесноч
ным запахом и температурой плавления 45-47°,Плохо растворим в во
де (10 мг/л),хороню.растворим е метаноле,этаноле,ацетоне,хлорофор
ме ,бензоле, толуоле-Мало летуч.Препарат относительно устойчив в 
кислой среде,а в мелочной быстро пффолкзуетоя..

Фталофос и фозалещ являются перспективными заменителями ХДТ и 
других персистентных хлорорганических пестицидов.

Принцип метола.
Метод основан на извлечении препаратов из пробы органический 

растворителем,очистке экстрактов из исследуемых объектов с помощью 
колоночной хроматографии и перераспределения в несхлешиваадогся 
растворителях,концентрировании экстрактов и хроматографическом 
определении фталофоса и фозалона на тошном слое сорбента,Обнаруже
ние препаратов на хроматографе проводят после обработки пластинок 
бромфеноловым проявляющим реактивом с последующих,! обесцвечиванием 
фона раствором лимонной ми уксусной кислоты,Обнаружение фозало
на проводят также по хлораглииф^нслу,образувдегл5 гея* после щелочного 
гидролиза препарата.путем опрыскивания- хроматотргшм растворами 
4-аминоантипирина и феррицканлда калия.

Чувствительность определения пестицидов 0,5-3,0 мдг в пробе. 
Процент определения составляет 85 + 9,

Реактивы и растворы:

Н-гексан,х.ч.
Хлороформ,х.ч;
Ацетон,х.ч,
Силшгагель КСК >шт АСК 
Бензол,ч.
'Крахмал



Проявляющие реактивы к стандартные раствору пестицидов-::
Бромфенолошй решетив (0,05 г бром&енолового синего раатБоряь 
ют в 10 мл ацетона к доводят до ЮО мл 1%~ным раствором: л
азотно-кисло хч> серебра в водном ацетоне (ацетон -  вода З.:1д,
Лимонная кислота Д/Дшй раствор
Уксусная кис лота ДО/ -̂нш раствор
4-аг;Шноан?шгарин, 2/Дшзй раствор
Ферркцианцд калия Д0;*-ный раствор
1&кий натр, 5/Дный раствор
Стандартные раствотщ Фталофоса и фозалока в н-гексане о 
держанием' препарата 100 мкг/мл.
Приборы и посуда:
Колбы конические с притертыми пробками на IQ0-I5Q мл. 
Цилиндры мерные на 100 мл.
Воронки делительные на 100-250 мл.
Воронки химические 
Чашей фарфоровые на 20 и 100 мл 
Ступка фарфоровая 
Пульверизаторы стеклянные 
Пластинки стеклянные (9 х 12 см)
Грум резиновые
Илрицы медицинские на I мл с ценой деления 0,02 щ 
Палочки стеклянные
Пинетки градуированные на 1,2,5 и 10 мл 
Ножницы
Хроматографическая камера (можно использовать эксикатор) 
Камера для опрыскивания хроштограш 
Сито 100 меш.
Мельница для размалывания гранулированного ендгасагеля.
Весы технические 
Весы аналитические

/6



Сушильный шкаф
Прибор для встряхивания
Прибор для вакуумной отгонки растворителя
Баня водяная
Хроматографические пластинки "Силуфол" И Ч С С Р  (рефлекти
рующая алюминиевая фольга со слоем силикагеля,содержащего 
инертный люминесцентный иидикатоп,предназначенная для тонко
слойной хроматографии.
Пластинки о тонким слоем силикагеля.
Хроматографические колонки высотой 25 см,внутренний 
диаметр 1,6 см.

Пчпготовлечче пластинок для х рома то ipafei ров аикя 
Стеклянные пластинки размером 9 х 12 си моют хромовой смесью, 

Дистиллированной водой,сушат,протирают спиртом или эфиром и покры
вают сорбционной массой.Для приготовления сорбционной массы исполь
зуют две прописи: Х.Еерут 20,0 г сил ши ire ля КСК, просеянного через 
Сито 100 меш,0,5 г крахмала,63 мл дистиллированной воды;крахмал 
йаваривают в 10 ыл воды,доливают остальную воду, засштают сили
кагель и хорошо перемешивают.2. Смешивают в фарфоровой ступке 35 г 
силикагеля,просеянного через сито 100 меш о 2 г гипса;смесь пере
косят в коническую колбу с притертой пробкой, приливают 90 мл 
дистиллированной вода и встряхивают в течение 15 минут.

Приготовленную waqcy в азличестве 10 г (2 чайные ложи) наносят 
на каждую пластинку и равномерно распределяют по поверхности. 
Пластинки сушат в течение 16-20 часов при комнатной температуре 
» горизонтальном положении.Готовые пластинки хранят б эксикаторе.

Подготовь: хроматографических колонок.

ff'-няжтю узкую часть колонки помещают небольшой тампон ззатп, 
предварительно промытой в н-гекоане и высушенной,затем насыпают 

силикагель АСК на высоту 13 см и уплотняют его,.постукивая по колон

ке. Перед работой колонку промывают 20 мл н-тк коана.
/Я



Ход определения

I »rQ?рсдсление ФталоЗюса и фозалсжз в воде и -рыбе 
Исследуемую пробу рода объемом 200 мл наливают в делительную 

воронку и трижды экстрагируют фталофос и фозалон хлороформем пор

циями по 80,20 и 10 мл,периодически вотрмшшая ворону в течение 

30,20 и 10 минут соответственно-;экстракты переносят в колбу,сушат 
безводным сульфатом натрия (10 г) в течение 30 мин» и фильтруют 

б фарфоровую чашку иля колбу для отгонки растворителя.
Колбу с сульфатом натрия дважды промывают хлороформом порциями 

по 10 ыл,который пропускают через тот же фильтр.Затегл растворитель 

испаряют либо из фарфоровой чашки на водяной бане при температуре 

6 0 °,либо при использования вакуумного ротационного испарителя.
Из колбы испарителя сухой остаток смывают 10 мл хлороформако

торые переносят б фарфоровую чашку.Хлороформ испаряют.После уда

ления растворителя из фарфоровой чашки сухой с- '.таток со стенок 

сбывают 2-5 мл хлороформа,который испаряют на воздухе,а затем 
проводят хроматографированиекак описано пике.

Проу рыбы (шицы,стенки кишечника,почки, печень,жабры, кожа, 

хфовь) массой 20 г тщательно измельчают ножницами,помещают в колбу 
с притертой пробкой и проводят экстрагирование препаратов н-гекса- 

ном дважды порциями по 30 и 10 мл,встряхивая в течение GO и 10 

минут соответственно.Экстракты объединяют и пропускают через колон
ку дополненную силикагелем АСК.Затем колонку промывают 100 мл 
элюирующей смеси петролейного эфира и ацетона б соотношении (9:1) ,  

пропуская ее небольшими порциями (15-20 мл). Экстракт концентрируют 
путем испарения растворителя либо при использовании вакуумного 
ротационного.испарителя при температуре 5 0 °,либо на воздухе без 

нодаетзашпч.Ортой остаток ошва^ трижды по 5 мл дистиллированной 

вр1!р’>,п раствор пропускают через фильтр,смоченный водой в делитель-



Из водного раствора препараты извлекают хлороформом,экстрагируя 
двумя порциями растворителя по 10 мл в течение 30 и 10 минут соот
ветственно. Хлороформные экстракты сливают в фарфоровзто- чашу 
через фильтр с безводным сульфатом натрия.Фильтр промывают двумя 
порциями хлороформа по 5 мл.Растворитель испаряют,как указано 
выше.

Сухой остаток, образовавшийся в фарфоровой чашке после и гпарешш 

экстрактов из проб,смывают дважды порциями а-гексана по 0,2 мл „ 
который с помощью шприца наносят на хроматографическую пластинку 
"Сялуфол4* или на пластинку с силикагелем,закрегхлешшы iq w /чалом, 
на расстоянии 1,5 см от края в одну точку так,чтобы диаметр'пятна 
не превышал I ом.Слева и спреша от пробы на расстоянии 2 си нано
сят сааццартше растворы фталофоса и фозалока., содержащие предпола
гаемые в пробе количества (1-30 мкг).

Пластинку помещают б камеру для хро^атографмрсБП]1йя,з<уда за 
ВО минут до анализа наливают подвижный растворитель хлороформ- 
бензол (2 :1 ) .После того как фронт растворится поднимается на 
10 с!.} от стартовой линии , пластинку вынимают и оставляют па несколь
ко минут в вытяжною шкафу для испарения растворителя.

Хроматограк-му опрыскивают оромфенсловыш проявляющая, реактивом, 

а через 5 минут 1%-мии раствором лимонной кислоты. При наличии 
в пробе фталофоса к аюзалона на желтом фоне пластинки проявляются 
синие пятна,соответствующие но цвету к значению /?у> пятнам 
стандартных растворов.Значение f t j  фталофоса на пластинках 

Тщ^фол,,-0,(?в+0,05,фозалона - 0,Йо+0,05;на тонком слое сшшкагедя- 
0,4+0,05 и 0,6+0,05 соответственно „Метаболит фталофоса -фталимщ 
проявляется на пластинках “сюг/фол" в виде пятка зеленоватого 

цвета с R f  0,9+0,02,
Для, идеитяфикапдш фозалона на пластиках 11 силу фол” рекомендует-

ся также использовать селективный проявляющий реактив - 4- аьшнс-
/5 ’



антппкрпи. Пластянку опрыскивают 5%-ным раствором едкого натра 
И'нагревают в термостате при 100° в .течение 10 минут.Затем плас
тинку вынимают к опрыскивают последовательно 2%-tnu* раствором 
4-ашшоакткпкркка к 10%-ным раствором феррицианида калия .Фозаяон 
проявляется в виде пятна бордово-коричневого цвета на слабо-желтом 
фоке пластинки*

2 . Определение йозалона в растительном материале и мясе 

Исследуемую пробу растительного материала ( люцерна, кукуруза, 

овес , корнеплоды, разнотравье, комбзякорка) или ш еа  измельчают, от

бирают по 10 г  , помещают в коническую колбу с притертой пробкой, 
заливают 30 мл: н-гексана и встряхивают на Щуттель-аппарате или 
руками в течение 15 гж^гг.Экстракт сливают в фарфоровую выпарява- 
телькую чашку через бумажный фильтр,смоченный н-гексаном.Для 
полноты извлечения пестицида экстракцию выполняют дважды. Экс трак
ты объединяют и концентрируют на водяной банл при 45-50° до 1-2
мл.а затем досуха при комнатной температуре.В чашку приливают 
2 мл ацетона ,растирают остаток стеклянной палочкой и сливают 
в делительную воронку через бумажный фтш>тр,смоченный ацетоном. 
Для количественного.переноса ядохимиката из чашки в делительную 
.воронку, эту процедуру выполняют трижды. К 3>-х -.кратному ацетоновсму 
раствору (6 мл) приливают 12 мл дистиллированной воды и 15 мл 
хлороформа,затем энергично встряхивают одну минуту и отделявший
ся кккней.хлороформно-ацетоновый слой сливают в фарфоровую вы- 
т;арш»тельную чашку через бумажный ф!Ш>тр, заполненный "взводным

сернокислым натрием,омоченным хлороформом.
Хлороформно-ацетоновый раствор выпаривают на водяной бане 

при 45-50° до I мл,а затем при комнаткой температуре до 0,1-0,2 
г.*л,который забирают г^едщ^пюгшприцом или гдафош-шеткой и нано,-

г. пластинюу. с скликагл-ем. закрепленным гипсом.Фатфоровую



0,2 мл'ацетона н наносят на пластинку в ту же точку.
Для цдекткожадки пестицида и количественного определения на 

туже пластинку наносят из стандартного раствора 2 ffit 5 и 10 Mia1 
фозалоиа и помешают ее в камеру с подвижной фазой:гексан-ацетон 
(2 :1).Камеру предвар1тг8лько выдерживают в течение часа в закры
том состоянии для насыщения парами недвижного растворителя.После 
подъема подзк&нсШ фазы на 10 см от линии старта, пластинку выни
мают к сушат при комнатной температуре е . вытяжном шкафу в тече
ние 20-30 минут. Затем пластинку опрыскивает проявителем из пуль
веризатора до насыщения слоя сорбента и помещают га 5-7 минут 
в сушильный шкаф при температуре 50° f после чего ее охлаждают 
и опрыскивают 20%-тм раствором уксусной кислоты для обесцвечива
ния темно-синего фона.
. Фозаяои проявляется на желтоватом фоне пластинки в виде 

тешо-синих пятен с /^-=0,41-0,49.Частично неотделившкеея коэк- 
страктивные вещества проявляются в виде слабого синего следа 
ниже фозаяона.

Количественное определение пестицидов з воде,рыбе,мясе и рас
тительном материале проводят путем сравнения площадей пятен, пробы 
и стандарта при измерении их на миллиметровой бумаге ,учитывая 
визуально интенсивность их шфасок.

Необходимо отметить,что количественное определение фозаяона * 
и фталофоса с надеяеной точностью можно проводить лишь до 20-30 
икг в пробе.При большем содержании препаратов,зоны их локализа
ции получаются размытыми,что затрудняет сравнение ил со стандар
тами. В этом од^те для исследования,следует брать меньшую пробу 
или аликвотную ч; оть экстракта.

Расчет производят ito сТ.оомуле:
„  \  a. :t.
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где: X- содержание препаратаэмг/кг,ьлт/л; 

iS j~  площадь пятна исследуемой Пробы д ^ :  
$ г~ площадь пятна стандарта дил*;

А- количество препарата в стаадарте;ь:1:г; 

В- навеска пробы,г,мд;

К- коэффициент пересчета на объем нсего аншияируемого 
экстракта.

Чу во твит е л ь к с о ть определенна фталофоса и фюзалона iron нсиоль- 

йоьаиии. плacтmioк,,cюIy^^oл,, составляет 0,025 мг/кг ри<:ш и 0,005 

мг/л аоды.На пластинках с тонким слоем силикагеля чупетштелв- 

ность в 4 раза иже. Чувствительность определенен фзалока г» рас

тительном материале и ш ее составляет 0,3 мг/кг.
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