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ВРЕМЕННЫЕ МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ ПО ОПРЕДЗЯЕН'ДЮ ОС ТА. ТОЧНЫХ 
КОЛИЧЕСТВ РШГАНА В ВОДЕ, ПОЧВЕ И РАСТИТЕЛЬНОМ МАТЕРИАЛЕ 
ТОНКОСЛОЙНОЙ ХРОМА ТО ГРАФИКИ

I. Краткая характерксткка препарата
Ру бигаы-ЧПи ркмвдид-5 К  2-хдорсфениЛ И  А- хлорофевм )ввтаяод

at он

А
V'

931,2
Руби гая выпускается в форме 12% к «в*

Точка плавленая Ц7-119°С; раст-лорчмооть в зоде: 

13,7Ж/я при 25°С х pH 7*
Растворимость в оргапкчеоких растворителях; ацатояо 230 кг/мл; 

хлороформе 500 иг/хл; цшло гекса яе 5€© мг/мд.
По даяяым фирмы препарат малотоксмчен для теплокровных янэоглых. 

12% з.х . орально для самцов крас -  3 для самок - 
2 ,920*г/кг. Д^зо технического продукта орально для крав - 25ОСйг/хг,
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Препарат рекомендуется джя борьбы о мучныеторосяними грибами на 

раяличных культурах,аффективен против парши яблоня.
2. Методика определения рубигана хроматографией в тонком слое

2.1. Основные положения.
2 .1 .1 . Принцип метода.
Методика основана ка иэвлечении рубигана из исследуемой пробы 

органическим растворят»лом, очистке экстракта и определении мето
дом хроматографии в тонком алое*

2 .1 .2 . Метрологическая характеристика метода

Метрологические Анализируемый объект
параметры Йода Почва Огурцы Томаты
Число параллельных 
исследований 5 5 5 5
Диапазон определяемых 
концентраций (мг/л, мгА р 0, CU-0,5 0,1-1, С 0,06-1,0 0,1-1,0
Предел обнаружения, 
мг/л, мг/кг 0,ОД 0,1 0,06 од
Среднее значение опре-ч 
деления,Х 90,0 90,0 83,0 78.6
Стандартное откло
нение̂ 3,9 5,0 *,2 3.9

Относительное стандарт 
ное отклонение 4.3 5,5 5,06 4.9

2.2 . Реактива и материала 
Ацетон, х.ч« ГОСТ 2603-79 
Ацетонитрил, ч.,£У 6~С9~353*н7  ̂
Бензол, ч .д .а ., ГОСТ 5955^61 
а-Гексан, х .ч ., П  6-09-3375-78 
Аммиак, ТГ 6-CS-I7C0-77,*.* 
Крахмал, РОСТ Ш  63-76
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Калий марганцовокислый, х.ч., 1*001 20490-75 
Калий йодистый, о ,с .ч ., ТТ 6-09-3909-75 
Натрий сернокислый беиводяый, ч*Д«а«, ГОСТ 4166-76 
Хлороформ, х .ч ., ТГ 6-09-4263-76 
Серебро азотнокислой, хИи, ГОСТ 1277-81 
Соляная киолота,койцм и, ч + * ГОСТ 3118-77 
Этиловый опярт, х.ч«л Ti !ИЗМ НО-77 
Этилаце тат, х * ч*, ГОСТ 2 2 
Плаотинки "Смдуфол* U  5к
Стндаотлмй раствор рубфрма в х*ерофор«е влз етияовом спирте 

200 мкг/мя»
Проявляющие реагенты:
1) 0,5 г аяоткокчоШо серебра растворяют в 5 «л дкотиллированной 
воды, добавляй* -Mi мл пЬдного 25jf-«oro аммиака и раибавдяе? до 
ICO мл ацетоном.
2) а . 13- водный раствор поди о того калии;
б, Ъ% раствор крахмала;
в . этиловый спир*
Перед опрыскиванием снашивают рае твори и* 1,<яб‘, ,"в м з соотношении 
5 : 5 : 2 .
Jbuepao клодем: смешивают равные чисти X ,5% раствора *?ер1П|чцовокисхо1 

калия и ГОДНОЙ соляной кполот* ,

2 .3 . Приборы и посуда
Аппарат для потряхивания АБТ-1, ТУ-64-1*-! 081-73
Испаритель ротационный ИМИ, ТУ 28-II.-9I7-74
Боронки делительные* ГОСТ 8613-75
Воронки химические, ГОСТ 86ГЗ-75
Камера для хромате графя розан ия, ГОСТ 1 05 65--? 4
Камера для оирыокнвепия, ГОСТ I 1413-70
Колбы плоокодонные, емкостью 150-250 мл, ГОСТ 1039£**72
Колбы мерные па 50-100 мл, ШОТ 1770-74
Лампа ртутно-кварцевая, ПРК-4
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Иикропипетки ОД h i, ОД ил, FOOT 20292-74 
Пульверизаторы стеклянные, ГОСТ I039I-Jf5 
Онто $ отверстиями ОД им я 1 ,0  ми, 
фильтры бумажные,

2 .4 , Отбор проб
Отбор -проб производится в соответствии сигнифицированными прав» 

ламп отбора проб сеяи<исохо»яйстйевной продукции, пищевых продуктов 

и объектов окружающей среды для определения микрокодичеств пеотици 
до»? утвержденными Заместителем Главного Государственного санитар

ного врача CCQ? *  2С31-79, 21 .08.1979г.
2 .5 . Проведение оправенаикц

2 .5 .1 . Экстракция
Вода, 100 ил воды помотают а делительную воронку, трижды ветры 

кивают а-гексаном (по %* мя), Объединенные экстракты осушают беэв^» 
ним сульфатом натрия г. • уларМщаю? досуха на ротационном испарителе.

Почва, 25-50 г во*. у *но^оукя8 почвы (растертой и просеянной че
рев оито) помещают- в количле^/в колбу и после увлажнения водой при 
ливают 50 мл ацетона к встряхивают I час, Водно-ацетоновый раствор 
фильтруют и упаривают ацетон, Затем к водному оотатку добавляют 5- 
7 мл ацетонитрила и 3G мл дистиллированной воды и экстрагируют ь 
делительной воронке рубшап трижды по 50 мл н-гекоана. Объединенным 
растворитель оуиат безводный сульфатом натрия и концентрируют па 
ротационном испарителе ди объема 0,2 мл. Остаток растпорителя уда 
дяют в токе воидуха,

Рас т и те д ь и ы й иа т е {м х д, 25-50 г измельченных огурцов и тома тсч и 
10 г мелко раэреванных листьев помещают в ионическую колбу н ьыйи- 
дают 50 ия н^гексана. Полбу встряхивают на аппарате для гхтря к а з 
ака I час. Экстракции повторяют трижды. Объединенные экстракты * <т 
грунт через бумажный фильтр, суша г безводным сульфатом натрия,. упа
ивают растворитель до ротационном испарителе.



348
2 .5 .2 , Очистка вкотракта
К сухому остатку прибавляет дважды по 5 мл ацетонитрила, каждый 

раз сливая растворитель о остатком в другую Сосуду* К общему объему 
растворителя добавляют >40-50 мл дистиллированной воды. Затем дважды 
производят пере экстракцию рубипзиа в я-гекоая (30 мл), «отряхивая 
в течение 3-5 мин. Объединенный гесаковый окстракт высушивают без
водным сернокислым натрием к концентрируют на ротационном попарите- 
ле.

2 .5 .3 , Хроматографирован**

Сухой остаток растворяют в 0,2~0>3 мл н-гексана и наяовят на рас
стоянии 2 ом от нижнего Края на плаотйнку "Сндуфол", рядом наносят 
стандартный раствор рубигана в количестве %10 миг. Пластинку хро
матографируют в системе подвижных раотворхтелей гексан-ацетон 7:3 
по объему, ил* бон ^.т-атидацетат -  7 :3 . После того, как фронт под
вижного растворителя поднимется на высоту ГО ом, хроматограмму вы
нимают из камеры, подсушивают на воздухе и опрыокивают одяям ив 
проявляющих реагентов. После проявлении реагентом М  пластинку об
лучают УФ-спетом до четкого проявления коричневых пятен на бежевом 
фоне пластинки. При проявлении реагентом $2, пяастанку предвари
тельно помещают в камеру хлора на 5 мин. Йооле проветривания плас
тинки, се опрыскивают. Рубигаи проявляется темно-фиолетовым пятном 
на бяедпо-оиреневом фоне.

Величина в системе гексан-ацетон составляет 0,33+0,03, в сис
теме бензол-птилацетат -  0,4+О,С2.

2 .6 . Обработка результатов анализа
Количественное опрделепме производят путем сравнения площади 

пятна пробы с наиболее близкой х ней по величине площадь» стандар
та. Содержаний препарата в анализируемой пробе,мг/кг; мг/л расчи
тывают по формуле* £ =_А_ , гдв.

к -  количество препарата,найденное путем сравнения размера и интен
сивности окраски пятен пробы и стандартного раствора, мкг;



3*9
? -  мшооа шпш объем пробы, взятий дхя анализа, г, мл.

3. Требования безопасности
Ооблыд&ть требования бевоПаснооти обычно рекомендуемые для рабо

ты ь химических лабораториях о органическими растворителями и УФ-оззе 
том.

* .  Настоящие методические ужайячия подготовлены: кандидатом биоло 
гичеоких наук Аэетиояя К*П,, кадд. бчол. паук Аджеыяном Я.А., канд» 
биол,наук Папояном Ф.А* ( Армянский НИИ ващити растений).
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