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Настоящие методические указания предназначены для санитарно- 
эпидемиологических станций и научно - исследовательских учреждений 
Минздрава СССР» а также ветеринарных» агрохимических» контрольно- 
токсикологических лабораторий Минсельхоза СССР и лабораторий дру
гих Министерств и ведомств, занимающихся анализом остаточных ко
личеств пестицидов и биопрепаратов в продукт' х питания, кормах и 
внешней среде.Срок действия временных методических укшйшй устанавливается 
чо утверждения гигиенических регламентов.

Методические указания апробированы и рекомендованы в качестве 
эфициальных группой экспертов при Го скомиссии по химическим сред
ствам борьбы с вредителями» болезнями растений и сорняками при МСХ:сср.

Методические указания согласованы и одобрены отделом перспек
тивного планирования санэпидслужбы ИМПиТМ им. Марциновского Е.И.
1 лабораторным советом при Главном санитарно-эпидемиологическом управ- тении Минздрава СССР.

РЕДАКЦИОННАЯ КОЛЛЕГИЯ :
Л.Г. Александрова, Д.В. Гиренко, А.А.Калинина (секретарь)* 
М.А. Кдисенко (председатель)* Г.И. Короткова» Г.А. Хбхоль- 
кова ( зам. председателя), В.Е. Кривенчук.
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МЕТОДИЧЕСКИЕ ГШШШ
ПО ШМАТ01ТАЖЧЕСКСШ’ ИЗМЕРЕНИЮ ЖОЖРЛРЩИЁ 
даАЗШОНА» ЭПГАМА, ГАША-ИЗШЕРА ПЩГ, ®ЕНМЕ-
дамм8 жнида, даешшдл и пнразона при их 
совместном пгаотсташ в воздое рабочей зоны.

Дшашнон* ©птам* г&ша*язомер ПЦГ̂  денацвя, fee-
фшадд ш щразон пр»©адштея на посевах сахарной свэюы»

йваико-зошичвскне свойства препаратов цриведанн в 'твйжжце !•

1. Определение основано на хроматограффовашж препаратов в 
тонком слое синевгшщ (яяаеткщш ®Снлуфол̂) е ооедедумц» обна™*

вой яакашзащщ препаратов путем использования едадущта 
реагентовs I) бров̂ ноловнй синий; 2) 2„6-дибром-у/-окснхвношшяи;
3) о-тсшмдш; 4) да^нмшш; 5) о-тодумдан; б) мод-кражкадьшШ 
Р©агаш®

2. Отбор проб проводится с концентрированием (бушшшй |
0ш и  лантале пенополиуретан этстмчшй)®

3« Предел измерения в агшшэвруеыоы объем© пробы: 2 шт (даа- 
аянон); I мкг ( ю т ш р гшша-нзомер ГВДГ§ фенмедифам); 0*5 ш г (да- 
шцел* фосфамнд, гшразон).

Предел намерения в воздухе: 0*044 мг/м̂ Едамшшн);
0,022 мг/м̂ (эптам, гамма-нэомер ПХЦ% (|юнмеднфан}; 0*011 мг/ш^ 
(леннщд* фосф&шд* шр&зон) - (при отборе 45 ж воздуха) *

5* ̂ апазон мзмеряемш: концентраций: 0*044-0*660 мг/м̂ (дааан- 
нон); 0*022-0*660 ыг/ы^ (эптам* таыма-язомер РХЦГв фвныедифш); 
09ОЙ-0Р440 мг/м̂ (жтвщм$ фосфашд* пяразой),

60 Определен™ и© мешает друга® компоненте тотнмеешж препа
ратов (40% с.п.дшазйнот* 75% Е*э,эптама@ 9® т«нв1феп.гамаа-иэо~ мера РХВД% 16% к.э. ̂ нмедафаш* 80% с »я, декащж̂  40% н»: 
мида9 60% СаПв пиразош)*
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вх.

мер®.
7. Граница суммарной погрешности измерения. - ~~
8. Прэдеаьно допустимая концентрация; 0,05 мг/м̂ГХЦП| 0,2 мгЛ* ( диазшона 5; 0,5 мг/ва̂ (фэнмедафаш. rrapaaom); 2,0 мг/м̂ Саотеша)| 0,5 ю'/м̂ (яв$да̂д&)>

± IBM' ( Г&ШШе-ШВа™фоС-

II- Реактивы, растворы, штерк лш
Диазиион, х.ч. иля 40$ с,п„Эптаы, х.ч. или 75$ к.э.i амма-иэомер ГХЦГ, х.ч. или 90$ технический препарат йенмедифаы, х.ч. или 16$ к.э,Ленацнл, х.ч. ши 80$ с.п»Зосфашд, х.ч. или 40$ к.а.Пиразол, х.ч. ш  60$ с.п.Ацетон, х.ч., ГОСТ 2603-79Хлороформ,ч.д.а., ГОСТ 20015-74Дистиллированная водан-Гексан, ч., ТУ 6-09-3375-78Эфир дюймовый, х.ч., ГОСТ 6262-79Бензол, х.ч», ГОСТ 5955-75Толуол, ч.д.а., ГОСТ 5789-69Метанол, х.ч., ГОСТ 6995-77Этанол, 96$-ный, ТУ 6-09-Х7-Х0-77Кислота соляная, х.ч., ГОСТ 3118-77Кислота лимонная, х.ч., ГОСТ' 3652-69 , 2$-шй растворКислота уксусная ледяная, х.ч., ГОСТ 18270-72Натр едкий, х.ч., ГОСТ 4328-77, 0,5$-ный растворПерекись водорода, х.ч., ГОСТ 1СЭ29-76, 3$-ннй растворСеребро азотнокислое, ч.д.а., ГОСТ Х277-75Натрий сернокислый безводный, ч.д.а,, ГОСТ 4166-76Натрий водьфрамовокислый, ч., ТУ У-02-48, 10$-ный растворКалий марганцовокислый, х.ч., ГОСТ 20490-75Калий йодистый, х .Ч. , ГОСТ 4232-74Крахмал растворимый, ГОСТ 10X63-76Бромфеноловый синий, ч.д.а., ТУ 6-08-Х058-76орто-Тояндин, МРТУ 6-09-6337-59орто-Тояуидин, ч., ТУ 6-09-2992-73



82,

Дрфвншииан, ч.д*а.р РОСТ 5825-70
2,5-дабром- j\f -оксихиногагаин
шньхрм бумажны® "синяя л@таа% ТУ 6-OT-I678-77
Лянополиуретан ©ластичный бесцветный, ТУ 6-05-1688-79 или

GCT-6-05-407-75, очищенный ацетоном (12 час*) ш хлорофор
мом (35-48 часов) в аппарат© Сокслета* кусочки размером 
2-3 мм и 5-6 мм*

Подвижные фазы: I) гексан-ацетон (4:1); 2) гексан-е<|ир да©ти- 
новый (2:1); 3) гексач-бензоя (1:1); 4) гексан-толуол 
(1:1); 5) бензол-метанол-ацетон (7:1:2); 6) бензол-мета- 
нол-зфф диэтидовый (7:1:2,5)*

Проявляющий реактив М: Раствор 0,05 г бромфенолового синего в
10 мл ацетона разбавляют до 100 мл 0,9%-ньш аодно-ацетоно- 

вш CI часть вода -§* 3 части ацетона) раствором азотнокислого
серебра. Для обесцвечивания фона используется 2%~ннй раст
вор лимонной кислоты* Реактив устойчив длительное время* 

Проявляющий реактив ̂ 2: 0,3%~ный раствор 2 , 6-дабром-7̂ -оком- 
хинонимина в н-гексане* Устойчив длительное время* 

Проявляющий реактив КЗ: Смесь равных объемов растворов А и Б. 
Раствор А; 0,5%-ный профильтрованный раствор о-тоявдша 
в ацетоне (хранится на холоду 3 дня). Раствор Б: 3 части 
0,555-ного раствора едкого натра и 2 части 3%-ного раство
ра перекиси водорода (используется свежеприготовленный раствор Б)*

Проявляющий реактив №4: 1%-кый раствор дифениламина в ацетоне* 
Используется свежеприготовленным.

Проявляющий реактив №5: 160 мг о-толидина растворить в 30 мл 
ледяной уксусной кислоты, раствор довести до 500 мл дис
тиллированной водой и добавить I г йодистого калия.
Реактив устойчив I месяц.

Проявляющий реактив К: 32 мг о-толуидина растворить в 10 мл 
1н раствора уксусной кислоты, добавить 1,5 мл 10%-ного 
растБооа вольфрамовокислого натрия* 25 мг йодистого ка

лия и 12 мл ацетона. Реактив используется свежеприготовленным. 
Проявляющий реактив №7: 5 мл 1%-ного раствора йодистого калия 

смешать с 5 мд 3%~ного свежеприготовленного раствора крах 
мала и добавить 2 мл этанола» Реактив используется свеке- 
приготогленным.
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Стандартные растворы препаратов в ацетоне шт хлороформ© кон
центрации 100 шг/мл» Готовят ив ж*ч* препаратов ш т тех
нических препаратов с учетом содержания действующего на
чала* Растворы хранятся 3 месяца*

III* Приборы ш посуда
Аспирационное устройство 

«̂яьтродержатедм
Поглотительные трубки гофрированные стеклянные длиной 5 смв 

наполненные пенополиуретаном (кусочки размером 2-3 шй, 
на торцах - по 5-6 мм)„

Ротационный испаритель с набором колб ИР-1 
Водяная баняв ТУ 64-1-2850-76 
Аппарат Сокслета
Посуда стеклянная лабораторная по ГОСТ 1770-74 
Пластинки для хроматографии "Силуфод” (ЧССР) размером 150 х 

150 мм
Камеры хроматографические, ГОСТ 10565-75 
Пульверизаторы стеклянные, ГОСТ 10391-74 
Лампа УФ-света 0KH-II или 0,-139 (Венгрия)
Камера для хлорирования- (можно использовать большой эксика

тор)* На дно камеры помещают чашку Петри со взвешенным 
марганцовокислым калием (4-5 г), в которую наливают 
12-15 мл конц* НСЙ. Камера готова к использованию через 
10 минуто

!У. Условия отбора проб воздуха
Исследуемый воздух со скоростью Х*5 л/шн еспирирурт через 

последовательно соединенные'фильтр ”синяя лента” , 1-ую поглоти
тельную трубку с пенополиуретаном и 2-ю поглотительную трубку о 
пенополиуретаном* смоченным дистиллированной водой (для улавли
вания паров фосфамидаК Воздух аспирируют в течение 30 шнут* 
Для определения 1/2 ПДК препаратов следует отобрать не боле©
45 ж воздуха. Пробы хранятся в закрытых склянках 12 дней*
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йишяр полб® шжв« 10 шж ацетона* ткртв?ж шробтШ ш 

©efaiw .на I те» Пшоношдаетш ш  -первой а еторой вогюга- 
Фвяьиой трубки помещают в два раагша ЕолбочШэ ааетвшт по 25 ет 
жлррофорш* sffipmm цробкаш ш ©сттшшт на 15 шшут при та-. 
Зркдаческом *оеремеяпваивв. В&стетр дроби € фш>тр& я с яенопояи- 
урш?шт 1-ой йош»шшй- трубки сливают ® колбу ротационного 
шшарщтежя* фзжьтр щромыв&шт дважды но 5 щ ацетона* а пенопожш- 
ураган тщательно ©таммшэТо Раствор пробы с пенополиуретана 2-ой 
поглоптельной труби шшвада в ту не колбу ротационного .испари
теля мере® слой безводного сернокислого натрия, тщв&ельво отжм« 
гая-шнопохиурегш. Растворитель отгоняют до объема ОД - 0&2 ш

.Остаток в колбе ротационного растворителя количественно 
«но» на щредвармтельно размеченную хроматографическую пяас- 
дащу ̂ Склуфол̂ в точку ИАИ <т»рисунок) 9 которая малодатся на 
месте 3*5 см от шшнего края пластинки и на .расстоянии 1*5 см 
от левого края плае танки» В точку *Бп (находящуюся на высоте 
3*5 см от нижнего края пластинки ш на расстоянии 1*5 см от пра
вого края хшасташш - см» рисунок) наносят во 0,03 мл стандарт- 
ш  растворов даазинона и актама ( что соответствует 3 нкг'ksi- 
дото вещества)» Пластинку помещают в хроматографическую камеру* 
в которую за 30 мин» до хроматографирования бшга налита подвиж
ная фаза гепсан-ацетон (4;1) или гексан-эфир (2:1) 9 и подверга
ет первому хроматографированию (на рисунке - направление I)» 
Поел© поднятия фронта подвижной фазы на высоту 10 см пластинку 
вынимают из камеры и оставляют до полного испарения раствори- 
талей о

В точку *ВИ ( находящуюся на расстоянии Хр5 см от нижнего 
и от левого края пластинки - см0 рисунок) наносят по 0„03 мл 
стандартных растворов фенмедифама* яенацила* фосфамида и пира- 
зона* а в точку "Г" (находящуюся на расстоянии 1*5 см от верх
него края ш от левого края пластинки - см» рисунок) наносят 
0*03 мл стандартного раствора гамма-изомера РВД% что соответст
вует 3 икг вещества» Затем пластинку разрезают по горизонтали ̂  
на уровне 2*5 см вверх от точки нанесения - пробы (см, рисунок)



85.

Часть I (верхнто) пластинки £сы.рисунок) поворачивают на
90°, помещаю в жроматографачеекуш камеру в в которую ш  30 ммн 
до лром&тографщроважя была нажита подвижная фаза гексан-бензол 
(1:1) шжш гексан-толуол (1:1), ш подвергают второму жроматогра- 
р̂ованта в направлении II (см. рисунок!. После подъема фронта 
подвижной фазы на т Ь ш у 10 ем пластинку вынимают из кшерм и 
оставляют до полного испарения следов растворителей» Затем 
пластинку разрезают по линиям, как указано на рисунке в_ Чаем,
I-а и I—в гшастмшш обрабатывают проявлящим реактивом Р I, 
помещают на 20 мин в сушильный шкаф, нагретый до 80°С, затем ох
лаждаю её ш обесцвечивают фон раствором лимонной кислота» Дна- 
аннон к ©птам проявляются в виде быстро обесцвечшэашшхся (5 ммн.) 
лиловых пятен на желтом фоне* Части Х-а и Х-в пластишш можно об
работать и проявжящкм реактивом I 2 (в качеств© альтернативы), 
поместить на Х0 шнв в сушильный шкаф, нагретый до 115°С. При 
этом ди&эиион проявляется в вид© розового (нижний предел изме
рения * 0Э5 мкг), а зптам - в виде желтого пятна (низший предел 
измерения - ОД шсг). Окраска пятен устойчива весьма длительно® 
время» Величины диаэинона и аптшла приведены в таблице 2.

Часть 1-6 пластинки обрабатывают проявляющим реактивом Ш  
ют М к, влажную, помещают под УФ-свет на 15-20, мин. При обра
ботке о-толидином гамма-изомер ГХЦГ проявляется в виде сжк©-э@- 
яеного, & при обработке дифениламином - серого пятна. Окраска 
пятен. устойчива несколько дней» Величины гамма-изомера ГХЦГ 
приведены в таблице 2„

Часть 2 пластинки поворачивают на 90°С, помещают под углом 
наклона 30-40° в хроматографическую камеру, в которую непосред
ственно перед хроматографированием была налита подвижная фаза 
бвнзол-мвтанол-ацетон (7:1:2) ш т бензоя-метаноя-эфкр (7:Х:2,5)
ш самом минимальном количестве (например* Х2 мд - в камеру даа» 
метром Х5 см) м подвергают второму хроматографированж (на рж- 
суш© - направление III). После подъем® фронта подвижной фазе, та 
высоту XX см пластинку вынимают из камеры и вставляет до ножного 
ш т щ ^ т т ед@дов растворителей» Затем пластинку пемащшт на Б-Х0 
дан* ж ж т в щ для хлорирования» вштшот т> оетшждат на воздг™ ж® до улетучивания остатков хлора (15-20 шн»), ш9 после woroe



обрабатывает проявжяжщт реактивом № I шш № 2g шш I 3. Окр&сш 
пятен ленацила, фосфамида и пиразона устойчива несколько дней, ш 
окраска пятна феныедафама - несколько часов* Величины фатшдй 
$амаэ ленацила» фосф&шда и шразона приведены в таблиц© 2в

Таблица 2*

Величины к/препаратов для различных подвижных фад

Препарат
„и- -

П оД В И Жмая фаза
Гексан-ацетон(4:1)

Гексан-эфир
(2:1)

- Гексан- бензол
(1:1)

- Гексан- толуол
(1:1)

- Бензол- метанол- „ацетон (7:1:2)
Бензол-• метанол-
(Й&.»

Дназннон 0,48 0,45 0,02 0,00 - -
Эптам 0,79 0,82 0,07 0,03 - -
Гамма-изомерГХЦГ 0,57 0,73 0,79 0,83 - -
Йенмедифам 0,07 0,05 - 0,83 0,62
Ленацил 0,09 0,01 -• - 0,74 0,48
Фоефамид 0,03 0,00 - - 0,55 0,40
Пнразок 0,02 0,00 - 0,45 0,35

Колич jcTBeHHoe определение содержания препаратов в пробе 
проводится по предварительно построенным (в период приведения исследований) калибровочным графикам зависимости площади пятен 
препаратов в мм̂  (которая определяется путем использования мил
лиметровой бумаги) от количества препаратов в мет*
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Рисунок I, Разметка пластинки и пояснения 
Точка "А* -  точка нанесения пробы
Точка ИБ" - точка нанесения смеси стандартных растворов 

даазинона и зптама
Точка "В" -  точка нанесения смеси стандартных растворе** 

фенмедифама* ленацила, фосфамида и : иразона 
{ перед вторым хроматографированием)

Точка НГМ - точка нанесения стандартного раствора гамма-
изомера ГХЦГ ( перед вторым хроматографированием)

---- ---- линии высоты подъема фронта подвижных фаз
------------- линия отреза после первого хроматографирования

линия отреза после второго хроматографирования в 
подвижных фазах гексан-бензол (1:1) или гексан-толуол

I и £ -  части пластинки после ее разреза
Х~&в I-б, 1-в - фрагменты первой Л15 части пластинки после ее раз

реза
I -  направление первого хроматографирования-в подвижной фазе гексан

ацвтон(4:1) или гексан-эфир 12:15
II - направление вдового хроматографирования - в подвижной фазе

гексан-бензол П:1) или гексан-толуол (1:1)
III -  направление второго хромате графиро в алия -  в подвижной фазе

бензод-метаяол-ацетон (7.1:2; или бензол-метшая-ефирСуа^б
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Концентрацию вшядого вещества в воздхе
мг/й3 SS

Л 1
SO ФУрЦ/А©»

J :  

h o
гд@;

(4?)

количество препарата в проб©, найденное по 
калибровочному тоафаку. да -1

объем воздуха, отобранный дня анализа шприведшими ж ст&вд&ртнш условиям * л«

И. Требошанвд тшшявш безопасности
Вс© процедуры необходимо выоодшть в соответствие с тре

бованиями безопасности, предуемотрвдашш двд работа в хншлеа- 
ж ш х  л а б о р а т о р и я х  •

/II- Разработок
Валетова MeF*t Киевской НИИ гигиены труда 

ш профэабодвваш!
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