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УТВЕРЖДАЮ
Зам ести тель Глазн ого 
Государственного 
санитарного врача СССР

А .И.Зайченко
" 37 "  апреля 1 984  г,

fe 3 0 2 6 -8 4

ВРЕМЕННЫЕ МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ
ПО ОПРЕДЕЛЕНИЮ ОСТАТОЧНЫХ КОЛИЧЕСТВ НИТРОХЛОРА В ЛУКЕ, КАРТОФЕЛЕ, 
С В К Ш  Я ПОЧВЕ ГАЗОЖИДКОСТНОЙ ХРОМАТОГРАФИЕЙ

(Дополнение к Ш 1 5 3 9 -7 6  от -2 0 .1 2 *7 6  г )

I» Кратная характеристика препарата

Нятрохлор “  предвсходовый гербицид, запрещенный к применению 
в овльском  х о зя й ств е  СССР. Действующее начало препарата 2 с4~дахлор- 
фенЕЛ-А-нитрофениловай вфир.

В чистом виде светложедтыа кристаллы с Т пл 7 0 -7 1 ° С , давление 
п ар ов при 40°С 8 Л О "6  мм р т .с т .  Хорово растворим в ге к са н е , б ен зо л е , 
а ц е т о н е , хуже в спиртах. Растворим ость в воде при 20°С 0 , 7 - 1 , 2  мг/л, 

ЛДзд нитрохлора для крыс Э050400 аг/ ку  для кроликов 1600+420 мг/к 
Остаточные количества нитрохяора во в се х  продуктах не допускают­

ся * ЙДК в почве ае установлена*

2 .  Методика определения нитрохлора в л у к е , картофеле, свек ле  и 
почве газожидкостной хроматографией

2 . 1 .  Основные положения 

2 .1  Л .  Принцип метода

Метод основан на извлечения антрохлора из исследуемого объекта 
ацетоном, очистке экстракта микросублимацией в вакууме и определении 
газожидкостной хроматографией •



6 8 ,

2 *1 *2 »  М етрлогичеокая характеристика метода

Диал as он измеряемых концентраций? 
луж* картофель» свекла 0 * 0 1 * 2 ,0  мг/ю% 
почва 0 ,Q 5 *6 t0 м г/кг.

Предел обнаружения QwDtr в  2  здгд хроматографируемого объема*
Предел обнаружения:

а  луке» картофеле* свекле 0 * 0 1  мг/всг^ 
почве 0 * 0 3  м г/кг.

Среднее значение апредел енкя стандартных количеств актрохлора 
Я при Л *1 5 :
в  луке* картофеле» свекле 7 7 ,9 £ ,  
в почве 7 7 *3 5 *

Стандартное отклонение $  при /? * 1 5  $ 
дуа^ картофель* свекла + 8 ,0 £ , 
почва + 7 * # *

Доверительный интервал среднего ври |KU ?5 и /7*5: 
лук» к артефель, свекла 7 7 * 9 * 1 1 * :# ;  
почва 7 7 *3 ч 6 ,9 £ *

йязмах варьирования Д, :  
лук» картофель* овеяла 7 0 ,0 - ID G ^  
почва 7° #0*—89»5Jt *

2 *1 * 3 *  Избирательность метода

Метод селективен* Клорорганнческие яеотнциды, в том чмоле изомеры 
ГХЦГ* гептахлор* к ель тан* пп'ДДТ й его  метаболиты определения не мешает*

2 *2 * Реактивы н материалы.

Ацетон» ГОСТ 26Q 3-79, чда» овежеперегнанный*
Гексан , ТУ 6 -0 9 -3 3 7 5 -7 8 *  чда» евежеперегнанный,
/^а^^Оь, ГОСТ 4X 66*76, хч , безводный,
Л/aCI. ГОСТ 4233-77, хч.

Хроштон N -A W -H W 'b S 1 ( 0 ,1 2 5 -0 ,1 6 0  м м ).
Жидкая фаза -  полидиэтиленгликодь сукцинат (ПДЗГС)» ТУ 6 4 1 -1 5 *6 8 . 
Хром атон/\Л*супер (0 *1 6 -0 *2 0  мм) о %  $  Е~30.
Стандартные раствор ы нитрохдора а гексан е о содержанием ЗрО мкг/мл 

(раствор А) и I  мкг/мл (расалер Б )*
Для приготовления раствора 4  в  мерну® ш лбу емкость» 100 мл помещают 
навеску нитрохлора ( $  м г)»  ®зяту» на аналитических весах о точноотьв 
+ 0 ,0 0 0 2 г , Навеску растворяют д ДО мд гексен а я доводят до метки тем же 

растворителем* Для приготовления раствора Б» из раствора А пипеткой
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отбирают I  мд раствор а СЮО м к г ) ,  переносят в мерную колбу емкостью 
ЮО мл и -доводят до метки тем же растворителем .
Растворы А и Б стабильны при хранении в холодильнике, при условии 
исключен ия испарения растворителя в  течение одного года*

2 * 3 .  Приборы» аппаратура и посуда

Хроматограф Ц вет-Ю б или аналогичный прибор о детектором по захвату  
электронов (ДЭЗ).

Хрматограф ичеокие колонки стеклянны е, длиной 200 см и 120 см при 
внутреннем диаметре 3 , 5  мм.

Ротационный вакуумный испаритель с  набором колб,ТУ  2 5 -Н -Э 1 7 -7 6
Механический встр я х и вател ь , ТУ 64—I —1081—73
Колбы конические, ГОСТ Ю 3 9 4 -7 2 , на 500 и 250 мл.
йэлбы плоскодонные, ГОСТ Ю 3 9 4 -7 2 , на 500 и 250 мл.
Колбы мерные, ГОСТ 1 7 7 0 -7 4 , на Ю0 мл.
Пипетки, ГОСТ 1 7 7 0 -7 4 , на 10 и I  мл.
Микросублиматор.
Воронки делительные, ГОСТ 1 0 0 5 4 -7 5 , на I  мл.
Пробирки с притертыми пробками, ГОСТ 1 7 7 0 -7 4 , на Ю мл.
Э ксикатор, ГОСТ 6 3 7 J -7 3 *

Микрошпрщ на Ю Мкл, Тйп МШ-К̂ ТУ 5Е2-833-024
Фарфоровая чашка*
Почвенное си т о .

2 *4 *  П одготовка к определению

Приготовление н оси тел я_с_2? ЦДЗГС*_ В круглодонную колбу емкостью 
5 0 0  нд помещают н авеску ДДЗГС ( 1 г ) ,  взвешенную на аналитических весах  
о точностью ^ 0>02 г ,  растворяют ее в  200 мл хлороформа. В полученный 
р аствор  при непрерывном плавном помешивании постепенно насыпают 49 г  
xpoMaTOHa/V-zW-Zy/VkS'’ ( 0 ,1 2 5 - 0 ,1 6 0  м м ). По объему раствора должно быть 
не м ен ее ,  чем в  два раза больше насданого объема сор б ен та. С помощью 
ротационного вакуумного испарителя* при слабом нагревании водяной бани, 
удаляют р аствор и тель* После т о г о , как носитель при вращении колбы 
начинает легко осы паться со стен ок колбы, его  переносят в фарфоре Бую 
чашку и выдерживают в сушильном шкафу при теш ер ату р е 6 0 - 7 0 ° С в  течению 
одного ч аса»  После охлаждения в эксикаторе нФЙтелъ п ер екосят в  темную 
склянку с  плотной пробкой,
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П р и го то вл ение к о л о н о к . Для зап о лн ен и я  колонки н о с и т е л е м , в  е е  
выходной конец в ст а вл я ю т  тампон из тер м осто й к ой  в а т ы , з а т е м  этим же 

концом к ол он ку  п одсоеди н яю т к линии в а к у у м а . Колонку зап олн яю т при 

сл аб о м  в а к у у м е , "  з а с а с ы в а я ” в  колон ку п одготовлен н ы й  выш еуказанный 
сп о со б о м  или готовы й  товарный н о с и т е л ь . П ериодически заполненную  

ч а с т ь  колонки уплотняю т п ост у к и ван и ем  резиновы м вакуумным ш лангом* 
П осле равном ерного уплотнени я н а с а д к и ,к о л о н к у  отсоед и н яю т о т  вакуумной 
линии, входн ой  конец е е  закры ваю т т а ш о н о м  и з тер м осто й к ой  ваты  и 
подсоеди н яю т колон ку к испарителю  х р о м ато гр аф а, б е з  п од соед и н ен и я  к  

д е т е к т о р у .К о л о н к у  кондиционируют при с к о р о с т и  а з о т а  7 5  мл/мин сн а ч а л а  

в  режиме программирования тем п ер атур ы  о т  50 до 2Ю °С  со  с к о р о с т ь »  
н а г р е в а  4 ° С/мин ,  а  з а т е м  в и зотер м и ч еско м  режиме при 2 1 0 ° С в т еч ен и е  
Ю ч а с .П о с л е  заверш ени я кондицион ирования, колон ку п одсоеди н яю т к 
д е т е к т о р у , и общую п о д г о т о в к у  прибора п р о во д я т  с о г л а с н о  и н стр укц и и , 

2 . 5 .  Отбор п р о б .

Отбор проб п р овод ят в  с о о т в е т с т в и и  с  пУннф ициро*»тткдо п р ави л ам *

о т б о р а  проб с е л ь с к о х о з я й ^ ^ н н о й  п р од укц и и , п р о д у к то в  п и тан и я и 

о б ъ е к т о в  окружающей с р е д ы 4 т р е д е л е н и я  м и к р о к ол к ч еств  п е с т и ц и д о в ?  
утвержденными Минздравом СССР 21  а в г у с т а  1 9 7 9 г .£ 2 0 5 1 - 7 9

2 .6 *  П од го товк а  проб к а н а л и зу

1ук  шинкуют, а  картоф ель и с в е к л у  и зм ельчаю т с помощью ножа до к у с о ч к о в  
с  разм ерам и гран ей 0 , 3 - 0 , 5см *Д ля а н а л и за  отбираю т 2 5 г  ср ед н ей  пробы*
0оэдуш но-сухую  п оч ву  в  е с т е с т в е н н о -в л а ж н о м  со стоян и и  п р осеи ваю т о т  
камней и прочих инородных о|>едметов ч е р е з  п оч вен н ое с и т о .Д л я  а н а л и за  
отби раю т 1 0  г .  п оч вы .

2 . 7 .  П роведение оп р ед ел ен и я

Л у к ,к а р т о ф е л ь , с в е к л а ,___Н авеск у  анализи руем ой пробы ( 2 5 г )  помещают
в плоскодонную  колбу е м к о с т ь »  50 0 м л , за л и ва ю т 75мл а ц е т о н а  и э к с т р а ­
гирую т нитрохлор с  помощью м ех ан и ч е ск о го  встр яхи ван и я  колбы з  т еч ен и е  
ЭО м ин .Э кстракт фильтруют в делительную  ворон ку ем костью  1 л .

Экстракцию нптрсхлорг. ац ето н о м , порциями по 50кл . п овтор яю т еще д в а  
р а з а .  К объединенном у ац етон о во м у  э к с т р а к т у  добавляю т 3 5 0  мл д и сти л ­
лированной воды , около Ю г х л о р и сто го  натри* я нгитго хл ор  экстр аги р у ю т 
три р а з а  гек сак о м ,п ор ц и ям и  по ЗО кл.Т^^А инен ны й гек сан о вы й  э к с т р а к т  
суш ат н ад  безводны м  сульф атом  натрия>,#йл£трую т ч е р е з  пористый фильтр 
в  кр у гл од о иную колбу на 250м л и с  пошошью ротаци онного вакуум ного 
и сп ар и теля  концентрируй т р а ст в о р  до о б ъ ем а  х-2ми« О с т а т о к  к о д я ч ееХ вен и п  

с  помощью Знл а ц ето н а  п е р е н о с я т  в патрон с у б л и м а т о р а ,*  н а  гор ячей  
водяной бан е из п атр он а полностью  удаляю т р а ств о р и тел ь  .П алец  су б л и ­
м атор а в  верхн ей  ч а с т я  гапчлд с л е г к а  см азы ваю т вакуумной см азк ой  и 
плотно в ст а вл я ю т  з  патрон  субли м атор а*
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К сублим атору подключают холодную в о д у , вакуум и проводят сублимацию 
н а кипящей водяной бане при давлении 0 , 3  -  0 , 4  мм р т .с т .  в  течен и я 
2 0  мин- После окончания сублм ации , о т  сублим атор а отсоединяю т ваку у м , 
осторожно вынимают палец  сублим атора из п атр о н а , и зб е г а я  соп р и косн о­
вения его  со  шлифом, смазанным с м а зк о й . Иитрохлор смывают с  п ал ь ц а  
сублиматора 10 мл ац етон а в мерную пробирку емкостью  Юмл* В хром а­
тограф  вво д я т 2мкл полученного р а с т в о р а .

П очва*Н авеск у  анализируемой почвы (  Ю г) помещают в  коническую 
колбу на 250м л , тщ ательно увлажняют при помощи пипетки 2  -Зм л  д и сти л­
лированной воды , и нитрохлор экстрагирую т трижды гек са н о м , порциями 
по 50 мл. При каждой экстракции колбу встряхиваю т на м ехан ическом  
в ст р я х и в а т е л е  в  течен и е 30 мин, а  за т ем  р а ств о р  фильтруют в  п лоскод он ­
ную колбу емкостью  250м л . С помощью ротационного вакуумного испари теля 
р аство р  концентрируют до объем а 1 -2 м л * О статок количественно^при 
помощи а ц е т о н а , п ер ен о ся т  в патрон субли м атор а. Далее п р овод ят в с е  
операции описанные выше.

_Ус л о в ея_  хроматограф иgoван ия _  
Хроматограф  Ц в е т -1 0 6  с  ДЭЗ.
С корость протяжки ленты сам опи сца 0 , 3 3  ом/мин- 
Рабочая шкала электр ом етр а 5 .Ю “ ^^А*

Насадка колонки % Е̂-̂ ЭО на хроыатоне. 
А/- су п ер (0 ,1 6 - 0 ,20мм)

2* ПДЭГС на 
хро матонеЛМ4/-/№Й 

( 0 ,1 2 5 - 0 ,16мм)

Длина колонки,см 150 200 139
3 ,5 3 .5 3 ,5

Темп ер ат уоеХколонки, С"" 
испарителя^ С

220 210 210
230 230 210

термостата 1 детектора^  ̂
Время удерживания:

2 4 0 240 240

нитрохлора 5 *0 7 ” I P  55” 6 *4 3 ”
пп*ДДЕ 4'00» * 10*36” рядом с раствор.
пп*ДДД 6 *0 0 ” 131 к »  г 2 *4 7 ”
пп’ ДДТ ТОО** 17*35** 2 * 1 4 * '

Динейный диапоэон опре- 
деления,нг

0 ,1 - 2 ,0 0 ,2 - 2 ,0 0 ,1 - 2 ,0
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В хроматограф  вво д я т 2мкл р аство р а  рабочей пробы или стан дар тн ого  
р а с т в о р а .
2 * 8 .  О бработка р е з у л ь т а т о в  ан али за
К оличественное определен и е п роводят методом абсолютной калибровки» 
по градуировочному графику*
Содержание нитрохлора в анализируемой пробе/в я г / к г  вычисляют 
по формуле;

JC  t  Mj*/icr г д е ;ТГа*-А
°рп -  к ол и ч ество  н и тр охлор а, майданное в  рабочей пр обе а о  гр«дуирО '* 

вечному граф ику^нг;
-  объем аликвоты» вводимой в  хроматографумкл (  2 м к л );

IT '  -  объем рабочего р а с т в о р а .м л (Ю м л );
А -  н а в е с к а  анализируемо*» п р о б ы ,г .

Если при введении в хром атограф  подучаете*» слишком большие пики 
иди прои сходит ” н а к а л и в а н и е " , к рабочем у р аство р у  пипеткой д о б а вл я ет  
и зв е ст н о е  коли чество  ге к с а н а  и анализирую т б ол ее  разбавленный р а с т в о р . 

Для построения градуировочного графика в хроматограф  п о сл ед о в а  -  
тельн о вво дят по 2 н к л , в тр ех  п о в т о р н о ст я х , стан дартн ы е растворы  
нитрохлора в г е к с а н е  с  содержанием 0 ,0 5 1  0 ,1 1  0 , 2 ;  0 , 7 ;  1 ,0  мкг/мзи 

Для п ри готовлен и я еерии стан дартн ы х р а с т в о р ю  в  пробирки емкостью  
1 0 мд вн осят*п и п еткой ' 0 , 5 ; Х ; 2 ; 5 ; 7  мл стан дар тн ого  р а ст в о р а  Б , а  
з а т е м  в  каждую про бирку п оо лед овател ьн о  добавляю т пипеткой 9 * 5 ;  9 J

8 ;  5 ;  3 мд г е к с а н а *  Пробирки закры ваю т притертой пробкой и е е  
содержимое тщ ательно перемешивают. Серив стан дартн ы х р а с т в о р и  го т о в * 
каждый р а з  при п о с т р е н и и  или п р  в ер х е  г р а д у и р  во много граф ика*
П р  верку г р о д у и р ю ч н о г о  графика осущ естач я вт  ежем есячно или при 
изменении условий хр о м ато гр аф и р ван м я.

3* Требования б езо п асн о ст и
Соблюдать правила б е зо п а с н о с т и , принятые для работы с  л е г к о в о с ­

пламеняющимися жидкостями*
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%0 Шрабсетвкй
Временные м етоди кевй вв укааан яя  разработвш л JT*8UJe вино кой , 

Н0Ф0Й5шйкоэеЙ в §  В эеео шэном НШ т а д а е с д а х  с р е д с т в  зан ята раоте-*- 
ш й  е? опытным заводом ,, f * ^эе&в©
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