
ГОСКОМИССЯЯ ПО ШШ1ЕСШМ СРЕДСТВ!! БОРЬБЫ С ВРЕДИЕЯЯЖ 

БОЛЕ9ИЯШ РЮ ТНй! 1 СОРНШШ1 ПР1 ШШСЕШ08Е СССР

МЕТОДИЧЕСКИЕ ПШАНШ 

ПО ОПРЕДЕЛЕНИЮ ИИКРОКОЛИЧЕСТВ ПЕСТИЦИДОВ

В ПРОДУКТАХ ШТАНИН8 КОРМЯ И ВНЕШНЕЙ СРЕДЕ

ЧАСТЬ Ш - в

Москва -  I9B4-

экспертиза сооружений

http://www.mosexp.ru


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.



в * *

' Т Ж Е Ш Ш Г
Зетеотмтвяь Главного ХЪеударат- 
вештого санитарного врача СССР

А Л о В Ш Е Ш О  
и 24 „августа jggj г<>

№ 2858-85

В Ш В Ш  МЕЖЩЧЕСКИЕ УВДЗАШЯ НО ШЖАТ01РАШЧЖЖ0МУ
Й З Е Р Ш ®  ШШ1ЕНТРАЩЙ СШЕВИЕСЖИХ ПИРЕТРСВДОВ (аыбуш0
детсд рипкорд, сушщидага) В ВОЗДУХЕ РАБОЧЕЙ ЗОНЫ

Физвко-хзыичесние свойства препаратов приведены в таблД 
Пра применении могут находиться в воздухе в виде паров я аэрозоля.

Хв Характеристика метода

X. Определение основано да хроматографировании анализируе
мых соединений на неподвижной фазе SJ3-3Q с детектором постоян
ной скорости рекомбинации (Дцг) к а тонком слое ошшкагеяя с 
последрэдш обнаружением зон локализации препаратов путем обра
ботки раствором нитрата серебра*

2 о Отбор проб производится с концентрированием ■( бумажный " 
фильтр "синяя лента'* ш ш  стеклянный фигьтр о пористой пластиной 

иЛи сорбционная трубка с пленочным сорбентом) „
3* Предал измерения в анадазируемом объема пробы г ХЖ-З нг„ 

ТСХ - 3 жх> в
4о Предал ш т в р& в ш ж  в воздух® (при отбора 30 ж воздуха) >»

ХЯ -  0,05 мг/вэ3, ОТ -  ОД т/ш3
5а Дешевое ш @ш @ш  жоще итраца! i'JE — 0,05-0,1 нг/и30 

тех -  ОД -  0,6 ыр/ib в
6. Опредахеиив в® ш ш э г  вшошнтшш технического препарата
7® Ifcaamp суммарной погрешностн нзметенда: Х Я  - Х3„б$- 

15,7*; Ш  -  17,2 -  Х£Д^е
В ч й Ш З  сш~згических пиретрокдов приведены в таблД

и® Реактюи ,раствори, и&теряахн 

Ацетон,ч,.ГОСТ 2603-7S



Таблица i

Физико-химические свойства пиретроидов

, :Препара?(по 
и/и:номенклатуре 

:ИС0)
Структурная формула * ОБУВ

Г.Гг/м3
:Действующее :Мол. :Давление :вещество :масса :паров мм : : :рт*ст.

:Р~шсть 
:в орган* :п-теле

I . Агл<5уи
(пепметглш)

/4 С £

СК*
H7 \ h_0 Cri,гС.н X О.Сиг-| П

0 Ч ?  Ц/

3,0
3-фекокси- 3919 28 3,4*10”̂ 
бензил-2 .2-  (9ъ°\ 
диметил-З-  ̂ ; 
(2 ,2-дихлор-БЙНИЛ)-ДИКЛО-
нропаккарбо-
ксилат

ацетон
хяаео^орп
гексан
бензол

2 . Рипкорд 
(гшперпетрпп)

С.Ц»„ /н»
снI

(фснглперат) Сл v 3 ‘tH” (',с0~ ~ f y f C ^

. Р.-?:г:о -̂К» ч /CKj

0,3

0,3

0,1

^-циано-3-  416
Феноксибен-
зил-2 , 2-да-
метил-3- (2 , 2-
дкхлорвпнил)-
циклопропан
карбоксилат

з.а.кг8
(70°)

ацетон
метанол
хлороформ

о ( ~ и иано-м- 419 ?9 
фенокенбензил- 
йзопоопил-р- 
хлорф енилаце тат

2 , ЗЛО-7 ацетон
метанол
хлороформ

<А -циано-3-  505 
феноксибензил-3 
(2 ,2-дибром- 
винил)-Э,*3 ди- 
метилпикло-про- 
панкарбоксилат

1,5Л0“® ацетон
этанол
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Гексан, ч.,ТУ 6-09-3375-78
Диэтилошй эфир,хч.гГОСТ 6262-79
Сульфат натрия безводный,свежепрокаленный,ГОСТ 4166-76
Этиленгликоль,чда,ГОСТ 10164-75 (растворим в воде неограниченно)
Фильтры бумажные "синяя лента"( ТУ 6-09-1678-77
йммпак 2о$& водный, I\J0T 3760—79
Нитрат серебра,ГОСТ 1277-81
Пластинки "Сплуфол" ( CUimajvst ,ЧССР)
Подвижная фаза: гексан-апетон (4:1)
Проявляющий реагент: 0,5 г нитрата серебра растворяют в 5 да 
дистиллированной вода, прибавляют 7 мл аммиака и. доводят объем 
до 100 мл ацетоном. Хранят в темном месте. Для обработки I плас
тинки берут 10 мл раствора.
Стандартный раствор амбуша (или девдса, или рипкорда, или суми- 
цидина) Й1, содержащий 100 мкг/мл вещества готовят растворением 
10 мг препарата в мерной колбе с притертой пробкой в 100 мл Ге®- 
:оана. Хранят в холодильнике не более 2-х месяцев,

К методу И Х
Неподвижная фаза - Ъ% SE-30 нанесенная на.хроматон N-AVT(Q,IS- 
0,20 мм)
Азот газообразный, особой чистоты, ГОСТ 9293-74 
Стандартный раствор №2, Для приготовления раствора с концентра
цией 2 мкг/мл вносят 5 мл рабтвора 1000 мкг/мл в мерную колбу 
па 100 мл и доводят до метки гексаном. Хранят в холодильнике 
не более 2-х недель,

П. Приборы и посуда

Электроаспиратор для- отбора проб воздуха, ТУ-64-,1-862-77
Фшгьтродержатели
Стеклянный фильтр с пористой пластиной (фильтр Шотта) 12 (40 да). 
Стеклянная трубка длиной 2Q см, внутренний диаметр I см, запол
ненная стеклянной крошкой (высота слоя крошки 10-12 см). 
Приготовление стеклянной крошки. 4-5 г стеклянной крошки разме
ром 3-5 да помещает в стеклянную трубку между двумя елочными 
перегородками и смачивает стеклянную крошку 0,5 мл 50^ раствора 
этиленгликоля i ацетоне. Сушат при комнатной температуре в тече
ние 4-5 часов. Трубки обработанные сорбирующим раствором и зак- 
рытыЛглушками, можно хранить до отбора- проб несколько дней.
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Ротационный вакуумный испаритель дяя отгонки растворителей 
МРТУ 42-2589*66 
Водяная баня
Колбы конические емк. 100 мл,ГОСТ 10394-72 
Колбы грушевидные,ГОС? 10394-72 
Воронки химические диаметром 6 см, ГОСТ 8613-75 
Колбы мерные на 25 мл,ГОСТ 1770-74 
Цилиндры мерные на 50 мд,ГОСТ 1770-74 
Воронки делительные,емк.250 мл,ГОСТ 1770-74 

К методу ТС^
Пластинки для хроматографии "Силуфол"
Камера хроматографическая,ГОСТ 10565-63 
Пульверизатор стеклянный,ГССТ 19391-63 

К методу Ш Х
Хроматограф с детектором постоянной.скорости рекомбинации или 
с детектором по захвату электронов (марки "Цвет",Газохром или 
ДР.)
Мнкротприцы на 10 мкл
Колонка стеклянная,длина 0,5 м, внутренний диаметр 3 мм 

ЗУ. Условия отбора проб воздуха

Воздух со скоростью I л/мин последовательно аспирпруют через 
помещенный в фгльтродержатель бумажный фильтр "синяя лента"
(или стеклянный фильтр Шотта) и для поглощения паров через сорб
ционную трубку с пленочным покрытием в точение 30 мин.

'Для определения 1/2 ОБУВ следует отобгать не менее 30 л. 
Длительность хранения пробы в холодильнике не более 1-х суток.

У* Условия анализа

Бумажный фильтр, содержащий аэрозоль, из фильтродержателя 
помещают в коническую колбу и заливают 20 мл ацетона. Экстраги
руют пестицид пз фильтра в течение 30 мин. Экстракцию повторяют 
дважды. Объединяют ацетон, сушат безводным сульфатом натрия и 
сливают в колбу для отгонки растворителей.

Стеклянную трубку с крошкой' промывают 150 мл дистиллирован
ной воды так, чтобы сорбционная пленка полностью растворилась. 
Препараты экстрагирует из водного раствора дважды по 20 мл гек
сана.- Объединяют органический слой, сушат безводным сульфатом
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натрия и сливают в колбу ротационного испарителя* Испаряет раст
воритель под вакуумом до объема ОД-О^З мл при температурь не 
выше 50°Cjдосуха испаряет на воздухе. Сухой остаток растворяет 
в I мл гексана и проводят определение методами ГЖХ и ТСХ®
(Если для поглощения аэрозоля использовали стеклянный фильтр 
с пористой пластиной* то поверхность фильтра смывают дважды по 
20 мл ацетона* тщательно обмывая стенки фильтра* сливают ацетон 
через слой сульфата, натрия в колбу для отгонки растворителя. С 
сорбционной трубки препарат.элюируют так* как описано выше. Объ
единяют органический слой* концентрирует и анализируют методами 
Ш  и ТСХ),

Определение методом Ш Х
Условия анализа:

Длина колонки-0*5 м 
Диаметр колонки-3*0 мм
Твердый носитель - Хроматон М-АН/ (0*16-0*20 мм)
Жидкая фаза-5$ SE-30 
Температура колонки - 220°С 
Температура испарителя - 240°С 
Температура детектора - 250°С 
Газ-носитель -г* азот, особой чистоты 
Скорость азотаv- 70 мл/мин 
Скорость диаграммной ленты - 240 ш/час 
Объем вводимой пробы - 5 мкл 
Шкала - 2 0 Д 0 " ^ а
Линейный диапазон детектирования - 3-15 нг 
Время удерживания в табл .2

Таблица 2

Пестицид :Вреш удерживания*мин:Величина £,{- 
: :(гексан-ацетон 
: ______  : 4:1)

Амбуш 1,42 0,61
Рипкорд 2,50 0,45
Сушщдйн 3,15 0,44
Децисг 3,60 0,34

Количественное определение пестицида проводят по методу 
абсолютной калибровки.
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Концентрацию препарата (X) в воздухе в мг/м4, 
формуле' jyt y

вычисляют по

X
Scr • ̂  Kto

где;

У  - количество препарата во введенном в хроматограф стандартном 
растворе,мкг;

Scr - площадь пика стандартного раствора препарата,введенного в 
хроматографу;

0,^ - площадь пика препарата в исследуемом растворе п р о б ы у 2 ;
у, - общий объем пробы,мл;
у - объем экстракта,введенный в хроматограф,мл;
Vj# - объем воздуха,отобранный для анализа и приведенный к стан

дартным условиями;
- Определение методом ТСХ

Пробу, сконцентрированную до объема 0,2-0,3 мл количествент 
но наносят при помощи капиллярной пипетки на хроматографическую 
пластинку, чтобы диаметр пятна не превышал I см. Центр пятна 
должен быть на расстоянии 1,5 см от нижнего края пластинки.
Колбу с экстрактом 2-3 раза смывают порциями диэтилового эфира 
который также наносят в центр пятна. Справа и слева от пробы 
наносят серию стандартных раствороЕ пестицида, содержащих 2, 5,
7 и 10 мкг препарата.

Пластинку с нанесенными растворами помещают в хроматографи
ческую камеру, в которую за 30 мин до хроматографирования нали
та смесь гексан-ацетон 4:1. После поднятая фронта подвижного 
растворителя на 10 см, пластинку вынимают и оставляют на несколь
ко минут на воздухе для испарения подвижного растворителя. После 
этого пластинку обрабатывают из пульверизатора раствором нитра
та серебра, подсушивают и помещают под^УФ-сблучение в течение 
15-20 минут. Пиротроиды проявляются if'itiTeft серо-черного цвета. 
Беличи1ш  R {-приведены в таблице 2,

Количество препарата в пробе определяют сравнением китеясиа- 
ности окраски и площади пятен пробы и стандартного раствора. 
Отроится калибровочный график зависимости количества препарата 
в мкг от плоцгда я интенсивности пятна.' П]>;иполкисЯная пашен -
мость между нтоцздыо и иптеисишюсхъю пятна и содержанием npcivv- 
унта в нлп:е соблюдается в интервале 1-10 мкг. Гели содсраяпе *
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препарата в пробе превышает верхнюю границу диапазона (10 мкг) * 
то для нанесения на пластинку необходимо брать аликвотную часть 
экстракта (0Л; 0*2 ил и твд») параллельной пробы»

Концентрацию препарата. (а) в воздухе в мг/м' 
формуле-

,3 вычисляет по
4-V.-

Кд.0 ' ^

где;

- количество препарата* найденное в хроматографируемом объеме 
пробы**МКГ|

I/* - общий объем дробы#ш;
\j - объем пробы*взятый для хроматографирования,ш; 
у' « объем воздуха* отобранный для анализа ш приведенный к стандарт- 

ш ш  условиям^;

УХ* Требования безопасности
Необходимо соблвдать общепринятые правила безопасности при 

работе с органическими растворителями и токсичными веществами*

Л Ь  Разработчики

Гйренко Д 0Б«* Клисенко М*А»е ВШИШШЖС.г.Киев: Горенштейн P-Q 
(ВНШМС,г.0десса).
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