
raarjBUPoneaua е о м й с ш я  п о  ж м г а о д а  о в д с ш н  теш 
о ю ш ш ш и  давеняш раотвш й в оодашшй п т  век ос®

В В С О X в
о е тд а ш я  щ аш ш ачкет ввоза щдев 

в в к и д а й  ш ш а «  норма и дашшй сг&

II 0 в  ы в  а , г»

узк

http://www.mosexp.ru/uzk.html


ГОСУДАРСТВЕННАЯ КОМИССИЯ 
ВО ХИМИЧЕСКИМ СРЕДСТВАМ БОРЬБЕ С 

ВРЕдаТЕЛШИ,БОЛЕЗНЯМИ РАСТЕНИЙ й СОРНЯКАМИ 
ПРИ МСХ СССР

Утзвркдено

Заместителем Главного санитарного 
врача Союза ССР

Д.НЛоранешш
19?! г*

МЕТОДЫ
ШРЕДЕЛЕНЙЯ МИКРОКШЙЧЕСТВ ПЕОТЩДОВ 
В ПРОДУКТАХ ПИТАНИЯ,КОШАХ Й ВНЕШНЕЙ 

СРЕДЕ

Часть У»

Данные методики апробированы и рекомендованы
в качестве официальных группой нкопертов при
Роскоыиссии по химическим средствам борьбы ш 
вредителями.болеенями растения и сорняками

прш МОХ СССР

М о с к в а
1971 г,



о п р в д в д ш  п о р т  и ш и т  в п р ш а р а т е- д ш л й а н » ,  ы опеовои 
маол$, ш ю те ,® ш х « * ш ш х ,ядрах т ш н  й воюш ш  тттти

Хяорах магния мооко&йщтивш! ш шдокоисгсюльзуздшй 
фавнам жлошимнша* Химически чистый жтрт шмтшя яредютзи 
дяеэгообой бтттшт криехадзшчашсое вещество» вря $5°С 
частично вдавится о выделеяиоя «ода. Растворяется в воде* в*е- 
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Метод основан на а*.яслетш бенвидина хлоратом магнии 

» кислой среде а последующи колорметрирведиен желтой ок­
раски, Экотршщш пестицида из волокна* семян, ядер семян? ирв" 
та» жмыха проводят ацетоном. После отгонки растворителя? оста­
ток обрабатывают водой. Из хлопкового масла препарат извле­
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Ацетон х.ч. или ч.д.а.
Петролейный эфир, фракция 40-60°
Анионит AB-I7

УаОН или КОН х.ч.» 5% раствор 
Аммоний роданистый ч.д.а.
Серебро азотнокислое ч .д .а ., 1% раствор в воде 
фенолфталеин ч .д .а ., 1% раствор 
Спирт этиловый ректификационный
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Стандартный раствор хпирата готовая из овеженерекриотал- 
линованного хлорала калин о содержанием I мкг/мл и 1.0 мкг/ мл 
клорат-иона. Раствор хлората магнии готовят растворением точ­
ной навески в дистиллированной воде»
Подготовка анионита AB-I7.
йоннообменную смолу AB-I? растирают в агатовой отунссе. Для вы- 
деления нужной фракции смолу помещают в цилиндр на I л, налива­
ют водой и взмучивают* Для работы отбирают фракцию,» оседающую в 
течение 60 сек. Анионит помещают в колонки и промывают раствором 
2н соляной кислоты для удалении ионов железа (до отрицатель­
ной реакции с роданидом аммония). От избытка соляной кислоты 
смолу отмывают дистиллированной водой до отрицательной реак­
ции на ион хлора (реакция с нитратом серебра). Для преведения 
анионита в ОН форму анионит обрабатывают 5%-иым раствором ще­
лочи до равенства концентраций щелочи до и после пропускания 
через слой анионита. От избытка щелочи отмывают дистиллирован­
ной водой до отрицательной реакции на ион гидроксила (реакция 
о фенолфталеином), выоушивак.. анионит на воздухе. Хранят в зак­
рытом сосуде* Я работе используют колонку, на дно которой поме­
шают стеклянную вату, 1 гр, сухой смолы, 

й&иборы и посуда
Фотоаиектроконориметр ФЗК-56 или ФЭКН-57
Ионнмобмьннвп колонка-бюретка диаметром I  ̂ мм
Набор пинеток на I , 2, *5 мл
Колбы мерные на 25, 50, 100 мл
Воронки делительные на 50, J00, ИОО мл
Фильтры бумажные
Вата стеклянная
Ванн водяная
Весы аналитическим
Весы технические

Описание он наделения
И о о т р о е н и  о к а л и б р о в  о ч н о г о г р а ф и *  
к а. Калибровочный график отроит из стан шртищ растворов хло­
рата калия о Тя'Г мкг/мл и *Ы0 мкг/мл хлорат-иона. В мерные icon 
бы на 25 мл вводит 0,5; 1,0; . . . . . .  5,0 мл (0,5; Г,0; I , 5; 2,0мл
для 'IVM mki/ мл) стандартного раствора хдпритз, прилипают 0,75 
мм 0,5,# раствора <!онштц«олоп1 бениидипн. 05 мм сорной кис ноги
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18н, нагревают на кипящей водяной бане 1,5 мин., затем растворы 
охлаждают под проточной водопроводной водой до комнатной тем­
пературы и доводят объем до метки серной кислотой 18н, Раст­
воры перемешивают и фотометрируют в кюветах толщиной слой 
5,0 ом для Т=1 мкг/мл и толщиной олоя 1,0 ом для растворов о 
Т=10 нкг/чл при /  =430 нм. В качестве растворов сравнения исполь­
зуют дистиллированную воду.
A. Определение действующего начала (гекоагидрата хлората маг­
ния) в препарата-дефолианте.

Точную яавеоку препарата ОД гр растворяют в мерной кол­
бе на 100 мл, разбавляют дистиллированной водой перед опреде­
лением в 100 раз. На анализ берут 8,0 т  приготовленного раст­
вора. Дальнейший ход определения как при построении калибро­
вочного графина» Раочитывают содержание хлората магния в пре­
парате по формуле: а.5Л,792 «.5.1,792

хооо 10 ’
а-мкг хлорат-иона, найденное по калибровочному графику 
1,792 -  коэффициент пересчета на Mo,(0d05)g . 6Н20 
д - гр гекоагидрата хлората магния®
B. Определение хлората магния в нерафинированном хлопковом 
иаоле. 10 мл хлопкового маола наливают в делительную воровку
на 50 мл, прибавляют 10 мл петролейного эфира и 10 мл 0,05н со­
ляной кислоты, умеренно встряхивают и дают слоям разделиться. 
Водный слой сливают через фильтр с̂иняя лента для удаления 
следов масла. Экстракцию проводят три рааа. Объединенные экст­
ракты пропускают через колонку о AB-I7 в Ой ферме со ско­
ростью 2 мл/мин, после чего их отбрасывают. Элюируют хлорат- 
ион раствором 2н оерной кислоты до отрицательной реакции 
о 0.5% раствором бевзидива. Элюат упаривают на водяной бане 
до объема 2-3 мл и количественно переносят в мерную.колбу 
йа 25 мл, прибавляют 15 мл серной кислоты, 0,75 мл 0,5% раство­
ра бенаидина и проводят дальнейшее определение как при построе­
нии калибровочного графика.
Расчет содержания хлората магния ведут по формуле:

х= . 1,145, где а-мкг хлорат-иона, найденное по 
калибровочному графику, 

у - объем масла, взятого на анализ 
1,145 -  коэффициент перерасчета на М^(С£0з)г



Чувствительность определения - 0,5 ш>/д.
В. Определение хлората магния в волокне, семенах, хлопковом иео- 
богащениом шроте, ядрах семян и жмыхе (обезжиренных петролейным 
эфиром).
Навеску обрааца волокна 3 гр., оемяв 10 гр, шрота 3 гр ., ядер 
семян 3 грсймыхаЗгр. саливают ацетоном:волокно и семена-в дели­
тельной воронке; шрот,ядра оемян,жмых~в конической колбе.
Волокно наливает таким количеством, чтобы ацетон покрывал его 
на 1-1,5 ем; остальные образцы следующими количествами; семена -  
30,20,20мл; ядра оемян-19,10,10мл; шрот,жмых-15,15,10 мл, Встря­
хивают 1-2 мин и сливают экстракт через фильтр в стакан емкостью 
100 мл. экстракцию, проводят трижды, экстракты объединяют и упари­
вают растворитель дооуха при температуре 70-80°0. Затем отакая 
обмывают дистиллированной водой и количественна переносят через 
фильтр,,синяя лента "в мерную колбу на 25 мл (общий объем воды 
3*4 Мл). Дальнейший ход анализа проводят аналогично определения 
действующего начала в препарате-дефолианте.
,Расчет содержания хлората магния проводят по формуле:

х<а , 1,145, где а -  йкг хлорат-ионй, найденное по К.Г.
д -  навеска образца, гр
1,145 -  коэффициент пересчета на Шв (G £. 05)g>

Чувствительность вяределения; в шроте 0,4 мг/кг
в жмыхе 0,5 мг/кг
в ядрах семян 0,3 мг/КТ
в семенах 1,0 мг/кг
в волокне 3,0 мг/кг
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