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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*



УТБЕРдаю

З ам ести тел ь Г л ав н ого  Г о су д а р с т в е н н о г о  
сан и та рн ого  врача СССР

А .А .З ай ч ен к о
« ^  • октября  J-Q0 I г

м в*бэ~°д

ВРЕМЕННЫЕ МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ

ПО ОПРВДВДШИи ЙШСЕКТА В РАСТИТЕЛЬНОЙ ПРОДУКЦИИ, 
ПОЧВЕ И В ВОДЕ ХРОМАТОГРАФИЕЙ В ТОНКОМ СЛОЕ

1 . КРАТКАЯ ХАРАКТЕРИСТИКА ПРЕПАРАТА

1 . 1 . Э в а сек т .

1 . 2 . Ц К  - £и коти лам и н о-1 , 2 , 3-т р и ти  ана ок са л а т

1 . 3 .  С труктурн ая  формула

СЯз ч 
у

1 .4 .  САН-155,

ССМ*'
М олекулярная м а сса  2 7 1 ,3 5

1 .5 ,  Химически ч и отое  соеди нен ие -  ти оц и к л а м -бедое  кр и ста л 

л и ч еск ое  вещ ество  б ез  напаха о тем п ературой  плавления 1 2 5 -Х 2 8 °С .

Р а отв ор н м ооть  при 2 5 °С ; в  в оде  3,1%, в  м етан оле 1 ,7 $ , в втан оле 

0 ,1 9 $ .  П рактически  н ераогворкм  в  д р у ги х  ор га н и ч еск и х  р а ств о р и те л я х . 

П репарат ср е д в е т о к си ч а н  для теш ю к р ов н вх  ж ивотных. ДДзд * * *  *Р ао 

при оральном  введени и  равно 300  м г /к г .

В ы пускается  в  форме 9 0 $ -а о г о  препарата ' в 5$ -в ы х  гр ан у л .
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2 .  МЕТОДИКА ОПРЕДЕЛЕНИЙ ШОША

2 . 1 .  Основано полевения

2.1.1. Прайпрщ метода
М етод осн ов а н  в а  определенен  о в к сек та  хром атограф аей в  тоявом  

с д о е  овмтшгеш п осл а  анстракцид ооединаная в  очвотш з вкстракта  

® у т ш  п ер а р а сп р ед ея ш а я  меаду двум я я е е м е ш в й щ и ш о я  т д к о е т я м н .

2 . 1 . 2 .  М бтроаегачесаая  харахтераоташ а м етода

М ш ш аяьй©  д етек ти р у ем ое  к ол и ч ест в о  - 2<=3 ш сг.

HaXteB вреден  определения 0 С0 2 -0 8©5 ш/кр

Р -  р а а ш х  в а р ь ш р о т н ш »  $  в  р а ст е н з я х  7 0 -9 5 $  *  25 $

в п очве 9 0  t- 70 * 20$  

в воде 7 0  ■* 100 ** 30$
Среднее адатанда определения, $

в  р астен и я х  80 *0  

В почве 78,0
в  в од е  85 *0

£ -  отащартное опсхонеяае, $

в растення* 8*0  

в почве 7 ,4

в воде 1 0 ,0

Доверительный внтервад определения при Р « 0 ,95  в п « 5$

для р а о т е ш й  8 0 ,0  £  10*3  

для почт 7 8 ,0  *  9 ,0  

дня вода 8 5 ,0  ± 12,9

2 . 1 . 3 .  И зби рател ьн ость  м етод а

М етод специфичен» д р у ги е  препараты в  давн их усл ови я х  д р ом а тогр а -

|ароваяшг определенна в е  м © ш в т .
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2 . 2 .  Реактивы

Хлороформ, х ,  ч .  ТУ 6 -0 9 -Л 263-76

Э тилацетат, х . ч .  МРТУ 6 -0 9 -6 5 1 5 -7 0

Эфир ДиетвлОЕЫй хч ГОСТ 626 2-79

Едкий н а тр , х . ч .  ГОСТ 4 3 2 8 -7 7

Висмут азотнокислы й, чда ГОСТ 4 1 10 -7 5

Ацетон х . ч .  ГОСТ 2 6 0 3 -7 9

Н -Гексан  х . ч .  МРТУ 6 -0 9 -2 9 3 7 -6 6

Калий йодистый х . ч .  ГОСТ 4232 -7 4

Натрий сернокислы й безводны й, чда ГОСТ 4 1 6 6 -7 6

Силикагель д/т 5 /4 0  СЧССР)

К ислота сол ян ая , х . ч ,  ГОСТ 3118 -7 7  

Палладий двухлори сты й, ч .  МРТУ 6 -0 9 -1 9 6 4 -6 4  

Гипс ч д а , ГОСТ 3210  

К ислота сер н а я , х . ч .  ГОСТ 4 2 0 4 -7 7  

Э внсект

2 . 2 . 1 .  П риготовление стан дартн ого р а ств о р а . 10  м г химически 

ч и с т о г о  эв и сек та  растворяю т в 100 мл атаиола.

2.2.2, Проявляй»® реагенты

1 , 0 ,8 5  г  азотн ок и сл ого  виокута растворяю т в сивои  40  мл 

дистиллированной воды и 100 мл 40^-н ой  серной  кислоты . Затем 
прибавляю* р а с т в о р , ооетеящий из 8 г  й од и стого  калия в  20 мл 

воды . К 6  мл полученн ого р аствора  приливают 6 мл 4 0 ^ -н ой  верной 

кислоты  и объем .д ов од я т  водой д о  25 мл.

2 .  Р аств ор , хлористого палладия. 0 , 2греактива помещают в .х ол б у  

на 100 мл, прибавляют 4 0 -5 0  мл 0 ,0 1  н соляной кислоты , колбу 

опускаю т на 1 0 -1 5  минут в  водяную баню при 6 0 -7 0 °С . П осле полного 

р астворен и я  р еа к ти в а , объем дов од я т  0 ,0 1  в  НСХ д о  100 мл. После 

опрыскивания хроматограмму помещают под источник У Ф -света .
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2 . 3-* Приборы» а п п ар атур а  и п о с у д а

А дл врат для  потр яхи ван и я  АВУ-1 17  6 4 - I -X 0 8 1 -7 3

Испаритель ротационный ИР-1М, ТУ 2 5 -1 1 -9 X 7 -7 4  

Воронки делительные В Д -3 -2 5 0  ГОСТ 8 6 1 3 -7 5  

Колбы конические н орм ал ьн ого, шлифа ГОСТ 10394-72 
Колбы остродонные О Н Т -5 0 -1 4 /2 3  ТС ГОСТ XU394-72 
Колби мерный 100 мя ГОСТ 1770-74 
Камера дл я  хр ом атогр а ф и р ов ан и я  ГОСТ. 1 0 5 6 5 -7 3  

.Камера для опры скивани я  Т У -1 1 -4  30-70 
П у л ь в ер и за тор  стеклян ны й  ГОСТ 1 7 7 0 -7 4  

Мвкрошшетка на 0 , 1 ;  0 . 2  ил ГОСТ 1 7 7 0 -7 4  

Баня водяная ТУ-46-22-608-72 
Сушильный шкаф 
И сточн и к  У Ф -ов р та  типа ПРК-4

2 , 4 .  П о д г о т о в к а  к  о п р е д е л е н » »

2 А  Л  * П р и готов л ен и е  п л а сти н ок

Для п р и го то в л е н и я  сорбционной массы из си л и к а гел я  на хи пласти
нок 9 ж 12 ом берут 3 5  г с и л и к а ге л я , 2 г гипса и 90  мл д и сти л л и р ов а н 

ной в од ы . С и л и кагел ь о  ги п сом  р а ст в о р я ю т  в фарфоровой с т у п к е ,  прибав
ляют воду и размешивают до образования од н о р о д н о й  массы, 10 г о у с -  

аьыяли н а н о ся т  на п л асти н ку  ж  равномерно распределяют по п о в е р х н о с т и , 

Сушат ожаотАЕКИ в горизонтальном полож ении в т е ч е н и е  18-20 ч а с о в  

при ком н атн ой  температуре*

2 , 5 ,  О тбор  п р о б

О тб ор  п р об  п р о и з в о д и т с я  в с о о т в е т с т в и и  о унифицированными п р ави 

лами о т б о р а  п р об  дл я  оп р ед ел ен и я  м и к р о к о д и ч е ств  п е сти ц и д о в  в се д ъ ~  

ск ссоа н Й ст -н в ш оД  п р од у к ц и и , п р о д у к т а х  е й гавм я ж о б ъ е к т а х  окружающей 

-о р ед ы , у  т в *  раде ими е а л м еоти тед ам  Гл авп о г о  Г г-сударрт в е н н о го  саяш гарно г< > 

*рач* СССР 42051-79.
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2 . 6 .  П роведение определения

2 *6  Л .  Экстракция

Вода. Пробу воды 200 ил помещают э делительную воронку 

водйым р а ств ор ом  аммиака ила I н раствором сухого натра доводят 

PH до 10* Э висект эк стра ги р ую т тремя порциями эти л ац етата  по 40 мл 

® течен и е 5 минут. Объединенный экстракт сушат безводным сер н ок и с

лым натрием. Концентрируют на ротационном и спари теле до небольшого 

объема (G ,2 ~ 0 f 3 мл) при температуре вода около 5 0 °С . Остаток уда

ляют в токе воздуха.

П очва . 100 г  измельченной почвы помещают в коническую к о л б у t 

приливают 80 мл смеси ацетона с 10$~яым раствором бикарбоната 

н а тр и я , в  соотнош ении X : I  по об ъ ем у . Экстракцию пр овод ят путем 

встряхивания в течен и е 30  м и нут. В одноацетоковы й сл ой  осторожно 

отф ильтровывают в  делительную  ворон ку ч е р е з  складчатый бумажный 

ф и льтр . Экстракцию повторяю т еще р аз  4 

Экстракт объеди н яю т.

Растительный .материал. 2 5 -4 0  г  р а сти тел ь н ого  материала (тр а ва *

б о т в а  ж клубни кар тоф ел я , корни сахар н ой  свеклы ) помещают в кони

ческ у ю  кол бу  ем костью  250 мл. Э кстрагирование проводят путем 

встряхи ван и я  в  теч ен и е 20 м и н ут. Э кстракт отф ильтровывают ч ер ез  

бумажный ф ильтр. Экстракцию п овторяю т еще два  р а з а .

2 ,6 .2 .  Очистка экстракта. Объединенный экстракт помещают в дели- 

тельную  в ор он к у . PH р а ств о р а  д о в о д я т  концентрированной соляной  

кислотой д о  2 - 3 .

В воронку приливают 25-30 ид хлороформа а встряхивают в течение 

3 - х  минут* П осле разделен ия  с л о е в  хлороформ отбр асы ваю т. Очистку 

хлороформом п овтор яю т еще д в а  раза,

PH очищ енного р а ств ор а  водным раствором аммиака доводят до 10.

Экстракцию звисекта проводят тремя порциями э т м а ц е т а т Я  по 

4CU5D мл в течвтее 5 минут. Э кстракт объединяют, суш ат безводном



0@Р5©шаеяда натрием  и концентрируют на ротационном  лопари та к е  до
объема G,2~Ot3 ш .  Остаток удаляют в токе воздуха.

2*6*3* Условия хром атограф ирован ия .

Сухой о с т а т о к  растворяют в небольшом объеме этанола C G *2-0#3 т )  

* наносят па хроматографическую пластинку на расстоянии 2 - х  см . От 

янжнвго края* С тенки колбы тщательно смывают несколькими каплями 

t o m  же р а с т в о р и т е л я , который наносят в центр пятна. С права наносят 

стан дар тн ы е растворы препарата* П ластинку сначала хроматографируют 

® даштшювом эфире* а затем в с и сте м е  подвижных растворителе! гексан; 

а ц е т о в -2 ;£  то объему шли ацетон; хлороформ - 1 : 2 .

Посла подъем а фронта подвиж ного р а ств ор и тел я  на высоту 10 см 

п л а ста д д у  вадшаюх из камеры* подсушивают на воздухе а проявляют 

одним из проявляющих растворов* Величина з в а с е к т а  в дан 

ных условиях хроматографирования составляет 0*50 -  0*55 иди 0 в80Сацв~ 
т о н —х л ор озор м  1 : 2) .

2 .? . ’ Обработка результатов анализа.

Количественное определение проводят путем сравнения площади 

пятен пробы с  н а и б ол ее  близкой к ней площадью ст а н д а р т н о го  раствора. 

Содержание препарата в анализируемой пробе, мг/ е г ;  к г / л расчиты ваю т 

во фори^же;

Р ** в е с  ш ш  объем пробы , в зя той  дал  анализа* г* м д .

3 ♦ Требования б е з о п а сн о ст и

С обл ю дать тр ебова н и я  б е з  оп асн о с  та* обычно рекомендуемы е шл
р а б с т в  в  титосжмх л а б ор а тор и я х  с  орган ическим и р а отв ор а тед я м и .

4 »  Ы аотоящ ге методжчеожж® указан ия  р азр а ботал и  м щ в д а т о м  

с/ж  наук Ерасшж Л Л ,$ Иащопой 1 .Г .  (Всероссийский НИК вшрты 

ф а о т м и »  к о с .  Рш о е ь , Воронеж ской о б л а с т и , ВИИИЗР).

где; х - содержант® эвасекта в пробе^ мг/кг; мг/д;

А -  к о л и ч е ст в о  стандартного раствора препарата* мер; 
£/~ площ адь пятн а ст а в д а р т н о г о  р а с т в о р а , д а 2 ;

пдощадь пятна пробы* да2;
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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 Г1Х -

3 .  В рем енн ы е м е т о д и ч е с к и е  указания 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 
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