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КАЧЕСТВЕННЫЙ й КОЛИЧЕСТВЕННЫЙ МЕТОДЫ ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
ФОЗАЮНА В ЯБЛОКАХ,ЯБЛОНЕВЫХ ЛИСТЬЯХ,ПОЧВЕ И ВОДЕ*

Качественное определение Фозалона 
Принцип метода

Метод основан на извлечения фозалона бензолом /Раститель­
ные пробы/ или хлороформом /почва, вода/, очистке экстрактов 
на хроматографической колонке и качественном обнаружении препа­
рата методом ТСХ,

Подвижным растворителем служит смесь бензола и петролей- 
ново эфира, /т.кип. 40-60°С/, взятых в соотношении 6:4. Для 
проявления хроматограмм используют ацетоновый раствор бромфе- 
нолового синего и азотнокислого серебра с последующей обработ­
кой пяасиивок раствором уксусной или лимонной кислоты.

Чувствительность метода 3-5 мкг фозалона в пробе.
ftj- фозалона 0,52-0,55. Метод качественного определения 

фозалона ревомнедуется использовать для индеятификавди препа­
рата и анализа проб, содержащих менее 0,25 мг действующего ве­
щества в I кг продукта.

Помимо фозалона, метод позволяет индентифицировать при 
совместном присутствии дадим, >е®илнитрофос, трихлорметафос-З 
В отличие от фозалона цщийя и трихлорметафос-з проявляйся в 
предлагаемых условиях двумя пятнами о Д| дяя дарима -  0,25 я 
0,'Ю, для трйкяорм©'(!0фбой-»3 » 0,88 и О,Р8, Нммшшрофоо прояв­
ляется ОДНИМ пятном о'/ф- О М ДШ Ш  ебиарукения ИИ» вмщмввиий 
также 2-5 мот в анализируемой пробе,Штмжлжшшт

Бензол,
Хлороформ,
Х Л 0 Р И О *И | |  M f «  M l  Я .
Натрий озрнокяодмй, беиводинй,
У роя», « я ю ш р о м н и н й #
Пвйролейннй зфио, т.кип, 40-б0°с,
ПрОЯПИТвЯй, (500 опиий ИЯ 10 Ш 0,4/>~Ш’в рщотворв брвмфв1" 
П О Л О В О Г О  О М И Г О  в e i W f O O T  И 8 0  мя & » И № 0  ре O f  в о р  а з о т н о ­
кислого ооребра * 75#**вом «одной адатоме.

* ! ‘чярнбетон  г .« .В ы л е гж а н и н о й , вНИИ-биомвтода, Кишинев
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Кремневая кислота для люминофоров*
5 #-лый водный раствор уксусной или 2 Данный раствор т -
ионной кислоты»

Приборы и ш о р а
Аппарат для отгонки растворителей.
Колбы конические на 250 мл.
Цилиндры мерные на 100 кл«
Колонки хроматографические, длиной 35-40 ом, диаметром
1,6 -  1,7 см.
Микропеиетки ОД -  0,2 мл.
Пульверизатор.
Пластинки размером 8x16 ем*

Приготовление пластинок

Отвешивают I г. кремневой кислоты и ОД г медицинского гип­
са в 50 мл коническую колбу, добавляют 3,5 -  4,0 мд воды и ветра 
кивают в течение I мин* Выливают гель на пластинку и разревнива - 
ют сорбционную массу стеклянной палочкой, Оставляют пластинку 
на ВО мин* при комнатной хемпературе на горизонтальной поверх­
ности, Ватам ее помещают на 30 мин* » сушильный шкаф с темпура 
турой 75°С, Охлаждают и сохраняют готовые пластинки ш аксикято* 
ре над силикагелем.

Описание определения

Измельченную пробу яблок /25г/ ими яблоневых листьев /5 г / 
заливают двукратным количеством бензола и екотрагируют фоаалов 
при встряхивани? в течение 1,5 -  2 часов, либо оставляют на 
16*18 часов* Можно экстрагировать более представительные пробы 
и для анализа использовать аликвотную часть экстракта*

Среднюю пробу дачвы для анализа предварительно растирают 
в ступке и просеивают через сито 0,25 мм, Отвешивают для экстрак 
ции 100 v и фозалон извлекают хлороформом при вот рях ища иии в 
течении 2х часов,

предварительно фильтруют черев промытую ацето* 
ном вату» Для анализа используют 1000 мд* Фовалон извлекают 
трехкратным встряхиванием в делительной воронке но 100 мл хны 
реформа„



<шдьтуушт экстракт в круглодонную колбу и упаривают раст­
воритель до 5 мл* Остаток переносят на хроматографическую ко­
лонку, заполненную на два см слоем безводного сульфата натрия 
I г активированного угля и вновь на два ом слоем безводного 
сульфата натрия* Пропускают через колошу 100мл беввода• Злю- 
ат отбрасывают* Под колонку подставляют сухой чистый приемник 
и элюируют фозалон 150 мл хлористого метилена* Упаривают раст­
воритель на водяной бане до 0 ,5  мл* Остаток наносят на пластинку* 
Рядом о анализируемой пробой наносят свидетель -  чистый препа­
рат фозалона,

Экстракт иэ воды можно хроматографировать, мш рг стадию 
очистки на хромотографкчеокой колонке*

Нагружают ттттшщ  т  глубину 0 *5  т  ш систему бензол; 
иетролеШй# эфцг /б&4/ и дают раотнормкют подняться т  высо­
ту Ю см* Эатем сушат пластинку на воздухе в течение несколь­
ких минут, а затем’ в сушильном шкафу при БО0ЧГО5°О в течение 
5 мин.. Охлажденную пластинку опрыскивают сначала проявляющим 
реагентом, а затем, поело высушивания хроматограммы, раство­
ром уксусной или лимонной кплоты, Фозалон проявляется ш ви­
де четкого голубого пятна на лимонно-желтом фоне, Пятна на 
пластинка сохраняются несколько минут, фозалона 0,52-0,55

Чувствительность метода 8-5 мкг ш анализируемой пробе*
Для количественной опенки метод пригоден жшшъ в пределах 2- 
10 мкг препарата*

Количественное определение Эшелона 

Дриицип метода*

Метод количественного определения фозалона основан на 
щелочном гидролизе препарата в спиртовом растворе до диэтил- 
дитиофосфорной Iи слоты с последующим образованием ее медной 
соли, окрашенной в желтый цвет. Чувствительность реакции 50 
мкг в анализируемо! пробе, Недостаточная чувствительность 
реакции вполне чомл -искру ется возможностью использовать для 
анализа пробы ьбиок весом 100 -  200 г* Поэтому метод позво­
ляет определять 0 ,25  мг фозалона в I кг я(;лок. Определению 
мешают дитиофоофаты /фосфамид, карбофос, фталофос ш неко-

- 1 Э 0 -



торые другие инсектициды/, при щелочном гидролизе которых так­
же образуются диаякиловые эфиры дитиофосфорной кислоты» Одна- 
ко* этот недостаток устраняется сочетанием количественного сира- 
деления с качественной идентификацией на ТСХ.

Реактивы и растворы

Бензол,
Хлороформ.
Этиловый спирт.
Едкий натр, 0,5%-ный водный раствор.
Сернокислый натрий, 6%-ный водный раствор.
Соляная кислота, разбавленная водой /1 :1 /
Циклогексан, регенерируется перегонкой на вод iной бане.
Сернокислая медь, 1,5%-ный водный раствор,

Приборы и посуда.

Спектрофотометр или фотоэлектроколориметр.
Аппарат Для отгонки растворителей.
Колбы конические на 500-750 мл.
Воронки химические.
Воронки делительные на 500 мл.
Цилиндры на 100 и 1000 мл*
Пипетки на В-5 мл.
Колбы на 100-200 мл«

Описание он режелеедя.

Измельченную пробу яблок /100-200 г /  или яблоневых листьев 
/250 см// экстрагируют бензолом. Фильтруют экстракт через бумаж­
ный фильтр. Можно использовать для экстракции пробы весом до I 
кг и-более и ъ анализ брать аликвотную часть.

Обработанную фозалоном почву, измельченную и просеянную 
через сито 0,25 мм /ЮОг/ экстрагируют хлороформом при встряхи­
вании в течение 2х часов. Хлороформный экстракт фильтруют через 
бумажный фильтр а мерный цилиндр и используют для анализа весь 
раствор или его аликвотную часть.

Из анализируемой гфобы воды /1000 мд или меньше/ фозалон 
извлекают трехкратным встряхиванием в делительной воронке со 
ТОО т  хлороформа.

- ( 3 1 -



Экстракт вносят в круглодонную колбу аппарата для отгонки 
растворителей и отгоняют'-растворитель досуха. Сухой остаток раст­
воряют в 3 мл этилового спирта и фильтруют в делительную ворон­
ку. Колбу ш фильтр 4 раза промывают этиловым спиртом, исполь­
зуя каждый раз по 5 мл, К содержимому воронки добавляют 2 т  
0 ,3  й раствора едкого натра для гидролиза фозалона, встряхивают 
и оставляют на один час. Затем вливают 75 мл 6%-ного раствора 
сернокислого натрия и 50 мд циклогексана. Встряхивают I  минуту. 
Оставляют воронку для разделения слоев, Водную фазу сливают в 
сухую чистую колбу, а циклогексановый слой -  в отходы. Снова пе­
реносят -одной экстракт в делительную воронку, добавляют 25 мл 
циклогексана и встряхивают в течение одной минуты. Промывание 
ж) дно "-спиртового раствора повторяют до получения бесцветного слоя, 
циклогексана, К прозрачному раствору добавляют 2 мл соляной 
кислоты / 1 : 1 / ,  25 мл циклогексана и встряхивают I  минуту. Олива- 
ют водную фазу в колбу, циклогексан -  в отходы. Промывают под- 
кисленный, водно-спиртовый раствор циклогексаном 3-4 раза, пока 
циклогексан не станет бесцветным к прозрачным, Переносят водно- 
спиртовым раствор в делителычв воронку, добавляют г мл 1,5%- 
иого раствора сернокислой меди т 20 ад циклогексана, Встряхива­
ют 1-2 дануты, После разделения слоев водную фазу отбрасывают, 
а окрашенный в желтый цвет циклогексановый слой спектрофотоме- 
триру ют при 420 нм или колоримвтрируют на ФЭК-56 со светофиль­
тром Н§- против циклогексана,

Аналогичным образом строят калибровочный график, используя 
"О* ШО, 150, 200 miсг фозалона в стнадартлом спиртовом растворе.

Расчет результате анализа производят по формуле:

Г ® ,  - > где

X -  количество препарата в пробе в мг/кг
А -  количество препарата, найденное по калибровочному графи­

ку ш. м г
В навеска ясзлед смой пробы в г

- /3 2 -
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(Ишиатический агар-диффузный не сод определения 156
фосфороргааачеоких инсектицидов в продукта 
животного происхождения 
авторы: Неноклонов АД., Метелица В.К.

Производив карбаматов

Колориметрический метод опрвдовевяа купрацвда-1 , 162
купрацина-И, Панова, Маркина, МТД в воздухе, 
продуктах пикания растительного происхождения и 
биологических средах 
авторы: Кяноанко М.А., Векмтейв Х.1.,

Экспрессное определение тогрекзткятиураидаеугьфйда IS6
(ИЩ) в зерне и зерновродукхах 
автор: Николаев А.в.

Определение оохахочных количеств дикрезила в биохо- 167
гнчаоких средах методом тонкослойной хроматографии 
автор: Оивохнн П.А.

Прочие соединения

Определение 2-мекокси-3,6-диклорбенаойной кислоты 172
методом газо-жидкостной хроматографии
авторы: Рыжков А.А., Гейд Ю.П., Бабин В.П., Свари
денко А.С,, Чекавская Д.А.

Количественное определение дикаибы (дианаха, 179
банвела-Д) в растениях и в почве методом хроматографии 
в тонком слое
авторы: Березовский И.Я., Самосвах Д.С., Никотин В.В.

Определение диурона, линурона, монурона, проланида, 184
волана, фаяорана в воде, почве, овощах методом хрома­
тографии в тонком слое 
автор: Самоовах Я.С.

Колориметрический метод определения ко то ран в (пахтарсжа) 188 
в хлопковом масле
авторы: Новикова К.ф», Иеявцер Ф.Р., Аидомпна Т.В.



Жачесжвшное и--ирличесхвеннов определение кали н а и 1$3
фталана в вине, виноградном соке, л и стах  и я г о д а  
винограда, в почве ш воде 
авторы: Вайитрауб ФЛЬ, Дронь Л*П*

Определение иельнрекса в воздухе 199
авторы: Сорокина Л*В«, Клнсенго Ш Л *

Определение прометрина в почве, воде и растительном 203
материале методом хроматографии в тонком свое 
автор; Дроздова О.А»

Определение фенаэона в свекле, почве и воде £07
авторы: Эгерт В«Э«, Лиелгалве А,А«

Определение хлората магния в препарате-дефолианте, £13
хлопковом масле, шроте, ш а х е , семенах, ядрах семян 
ш волокне хлопчатника
авторы: Талипов ЮЛ*, "'жиянОаева Р Д * ,  Халимова УД.*, 
Белобородова Н#Ф,
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