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Настоящие методические указания предназначены для санитарно- 
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других министерств и ведомств, занимающихся анализом остаточных 

количеств пестицидов и биопрепаратов в продуктах питания, кормах 

и внешней среде .

Срок действия временных методических указаний устанавливается 

до утверждения гигиенических реглам ентов.

Методические указания апробированы и рекомендованы в качестве 

официальных Группой экспертов при Госкомиссяи по химическим 
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"УТВЕРДИ АЮИ

Заместитель Главного Государствен* 
ного санитарного врача СССР 

А.И. ЗАЙЧЕНКО

"12й апреля 1985 г .
№3254-85

ВРЕМЕННЫЕ МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ ПО ОПРЕДЕЛЕНИЮ МЕТОДАМИ . 
ГАЗОЖИДКОСТНОЙ И ТОНКОСЛОЙНОЙ ХРОМАТОГРАФИИ АНАЛОГА 
ЮВЕНИЛЬНОГО ГОРМОНА -П-ХЛОРФЕНИЛОВОГО ЭФИРА ГЕРАНИОЛА 
В ЗЕРНЕ ПШЕНИШ,ПОЧВЕ,ВСЩЕ И ЗЕЛЕНЫХ ЛИСТЬЯХ РАСТЕНИЙ

I* Краткая характеристика препарата

л-ХлорфениловыЙ 'эфир геран и о ла-1 -(4 -х л о р ф ен о кси )-3 ,7 -д и м ети л - 
2 , 6-октадиен ~ .

сн3-сн=сн2 -сн2 чзн2 -с=сн-сн2 - о - /  \ - с Ь  С16Н2 1СЮ

сн3 сн3
on

М .м.264,5 ; ж елтоватая жидкость со слабым запахом , п -  1 ,5291
температура кипения при I мм р т .с т ,1 5 5 ° С , плохо ^
растворим в воде, растворим в органических раствори телях , стабилен
в нейтральной среде* ЛД^0 для крыс -  более 5000 м г /к г ,  Рекоменду-
етсл использовать для борьбы с вредителями овощных и оранжерейных
к у льту р ,зер н а ,

2 , Методика определения п-хлорфенилового эфира гераниола 
в зерне пшеницы, почве, воде и зеленых ли стьях  растений 

2 .1* Основные положения 
2 ,1 .1 *  Принцип метода

Метод основан на извлечении п-хлорфенилового эфира гераниола 
органическим растворителем , очистке экстрактов  методом препаратив
ной хроматографий на окиси алюминия, идентификации методом тонко
слойной хроматографии и количественном определений методом г а зо 
жидкостной хроматографии с пламенно-ионизационным детектором  на 
неподвижных фазах Ье -3 0  и ХЕ-60*

2 .1 .2 ,  М етрологическая характеристика метода 
Диапазон определяемых концентраций 0 ,0 0 2 -5 ,0  м г /к г ,  В таблицах 

Г и 2 приведены средние значения определений, стандартное отклоне
ние и доверительный интервал для различных концентраций.



Таблица I
Метрологическая характеристика TGX метода обнаружения р-хлорфеяилового
эфира гераниола в объектах окружающей среды (для п=4)

Аналкзнруеинй
объект.

:Диапаэоя 
: задаваемых 
:концентра- 
:иий ,ыг/кг

:Размах 
: варьирования 
S в %

:Среднее 
: значение 
: определения 
: в t

:Относительное 
гстандартное : 
готклонение г 
: в t  :

Доверительный
интервал в % 
при Р * 0,95

Верш 0,10-2,87 83-91 87 Д 1.2 3,2
Вода (2-5)Л0‘ 3 72-99 88,2 5,2 14,0
Почва 0,05-1,00 75-96 86,4 5,2 14,0 ODГЧ>

IЛистья 0,24-5,00 68-86 74,3 8,5 13,4



Таблица 2.
Метрологическая характеристика ГЖХ метода количественного определения полового 
flf-хлорфенилового эс|ира гераниола в объектах окружающей среды

Объект ! Задано ! Числ0 ! Обнажено
I I параллельных ! в % вга
j мг/кг | определений I Р * 0*95

! Стандартное 1 Доверит* 
I отклонение ! интервал 
\ % I %

Верп о

Вода

Почва

2.876 4 VI *6 + 4 ,4 2,8 4,4
2.CI4 3 73,9  * 3 ,8 1,6 3,8
0,096 3 71 ,5  * 15 ,2 6.1 15,2
5 ,0 3 .К Г 3 3 93 ,4  * 12,8 5,2 12,8

2 ,0 2 ,10~3 4 68 ,7  * 4 ,8 3,0 4,8

1,00 5 7 5 ,3  + 3 ,6 2.9 3,6
0,048 3 7 7 ,2  + 5,9 2,4 5.9

5 ,00 4 76 ,8  * 7 ,4 4,7 ■м
0,24 4 7 6 ,2  * 12,7 8,0 12,7

Листья



2 .1 ,3  .Избирательность метода в присутствии пестицидов,близких 
по химическому строению и области применения,

Близким по строению и области применения является р-бромфени- 
ловый з(1ир герани аяа. однако в системах гексан-этилацетат (9 :1 )  и 
гексан^ацеток (4 :1 )  они четко разделяются, Фосфорорганические пес
тициды не мешают определению п-хлорфенилового эфира гераниола,

2 ,2 .Реактивы и материалы 
Гексан, ч./ГЭГ 6-CS-3375-78 
Ц иклогексан ,ч ., ТУ 6-С9-4357-77 
Диэтиловый эфир, для наркоза 
Натрий сернокислый б /в ,х ч , ГОСТ 4166-81
Алюминия окись для хроматографии П с т , активности, ТУ 6-09-39I6-R 3 
Алюминия окись П ст .акт*  по Брокману, пр-во ВНР "Реахим"
Иод кристаллический.
Хроматон -ДМС^ ( 0 ,16-0 ,20  мм) с 5% SE-30
Хроштон N-JlW-MQS  (0 ,1 6 -0 ,2 0  мм) с 5^'ХЕ-бО 
Стандартный раствор п-хлорфенилового эфира гераниола в гексане ~ 
100 мкг/мл и 10 мкг/мл,

2 .3 .Приборы и посуда
Хроматограф серии "Цвет” с пламенно-ионизационным детектором
Ротационный испаритель ИР-ТМ, ТУ 25- I I -917-76
Водоструйный на с ос, ГОСТ 106 96 -7 5
Аппарат для встряхивания АВУ-1, ТУ 64-1-1081-73
Колбы конические емк. 250 ш , ГоСТ 10394-72
Колбы круглодонные емк. 500,250,100 мл, ГОСТ 10394-72
Фильтр Шотта )1 3
Воронка делительная, емк, 2 л , ГОСТ 8613^75 
Воронки химические, ГОСТ 8613-75 
Пипетки I-IO  мл,ГОСТ 20292-74 
Микро пипе тки О Д - 0 ,2  мл,ГОСТ 1770-74 
Стеклянные пластин;; ,v  •; ТСХ размером 6 х 16 мм 
Эксикатор для проявления пластин в парах иода 
Сосуды для ТСХ объемом не менее 2 л с крыш каш 
Сосуды для препаративной ТСХ ( кристаллизаторы с крышками ) 
Михрошприц емк. 10 мкл,ДО1 ТУ 5Е ,2 .8 3 3 .0 2 4 .
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2*4«Отбор проб и подготовка к определению 
2 * 4 ,1 , Отбор проб

Отбор проб производят в соответствии с унифицированными прави
лами отбора сельскохозяйственной продукции, пищевых продуктов и 
объектов окружающей среды, утвержденных заместителем Главного Госу
дарственного санитарного врача СССР 2 1 ,8*1979 ,Г* 2051-79 ,

Для анализа используют средние пробы измельченной и просеянной 
почвы массой 5С г , воды объемом X л ,зе р н а  пшеницы 50 г , зеленые ли 
стья  растений -  10 г ,

2 ,5 ,  Проведение определения.
2 ,5 ,1 .  Экстракция, очистка эк стр ак та .

Почва. 50 г  почвы помещают в коническую колбу, заливают 150 шг ди~ 
этилового эфира и встряхивают I  ч а с . Раствор фильтруют ч ер ез слой 
сульфата натрия б/в.Повторяю т экстракцию дважды с 70 мл растворителя 
в течение 15 минут. .Объединенные экстракты концентрируют на ротаци
онном вакуумном испарителе до 1 -2  мл при температуре 3 0 ° , Ос таток  
количественно переносят на пластину с незакрепленным слоем окиси 
алюминия П-ой с т . активности по Брокману. Толщина слоя -  2 мм. Ве
щество элюируют циклогексанон в сосуде для препаративной ТСХ, р а з 
мещая пластину под углом 7 Л 0 ° .З о н у , соответствующую р-хлорфе«ило
вому эфиру ( по сопоставлению со стандартом, который обнаруживают 
в аналогичных условиях при проявлении в парах и о д а ), количественно 
перекосят на фильтр Шотта 3 и промывают подогретым до 4 0 -5 0 °  ге к 
саном, Фильтрат С очищенный экстракт ) при необходимости концентри
руют на ротационном испарителе и анализируют методами ТСХ и П Х .

Вода, Пробу воды объемом I  л помещают в делительную воронку и 
трижды экстрагируют гексаном порция!и 150 ,80  и 80 ж по 2 минуты. 
Органический слой отделяют, сушат безводным сульфатом натрия , кон
центрируют при температуре не выше 4 0 °  и далее очищают и анализиру
ют, как описано выше.

Зерно. 50 г  зерна помещают в коническую колбу и экстрагирую т 
гексаном трижды, используя последовательно 70 , 30 и 30 щ  раствори
теля в течение 60, 3 и 3 минут. Объединенный экстракт очищают и а н а 
лизируют, как описано в ш е .

Зеленые листья растений .Н авеску 10 г  измельченного растительно
го материала помешают в коническую колбу и трижды экстрагируют г е к 
саном порциями по 70 мл в течение 4 0 , 10 и 10 минут.Объединенный 
растительный экстракт очищают и анализирую т,как описано выше.
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2.5.2, Идентификация и количественное определение р-хлорфеян- 
левого эфира гераниола

2.5. 2.Х. Метод тонкослойной хроматографии
Для качественной идентификации р-хлорфенилового эфира гераниола в 

воде,почве,зерне пшеницы и зеленых листьях растений методом ТСХ см. 
"Методические указания по определению остаточных количеств некоторых 
аналогов ювенильного гормона: алтосида, алтоэара и р-бромфеннлового 
эфира гераниоле в растениях картофеля п почве методами тонкослойной ш 
газожидкостной хроматографии" (часть XBJ, 1983 г .) .  Нижний предел об
наружения р-хлорфенилового эфира гераниола методом ТСХ 2 мкг, или 
0,002 мг/л для воды, 0,04 мг/кг для почвы ш проб растительного проис
хождения. В таблице 3 приведены значения fcj, р-хлорфенилового эфира 
гераниола в некоторых системах подвижных растворителей.

2.5.2. 2. Метод газожидкостной хроматографии.
Носитель -  Хрома тон (0,16-0,20 мм),
Неподвижная фаза - Ъ %  ХЕ-60, либо 5t  $Е -30,
Расход азота - 60 мл/мин, - 40 мл/мин,
Температура испарителя -  2Ю°С, - 230°С,
Температура колонки - 180°С, - Э05°С,
Шкала электрометра - 2. ICT^a,
Линейный диапазон детектирования -  10-100 нг,
Минимально детектируемое количество -  ТО яг,
Время удерживания -  7,58 мин (на ХЕ-60) и - 4 ,I I  мин (на # Е-30), 
Вводимый в колонку газового хроматографа объем анализируемого экст
ракта 1-2 мкл.

2.6, Обработка результатов
Содержание р-хлорфенилового эфира гераниола в пробе при опоеле- 

леник методом ГЖХ рассчитывают по формуле:
v в 9ст. У[ ^2^3  , где

v 2- b f  м

X -  содержание вещества в пробе, мг/кг, мг/л 
ССТ,"  содержание вещества в стандарте, мкг/мл
V i -  объем стандарта уведенного в колонку газового хрома то графа,мкл
V 2 ~ объем анализируемой пробы, введенной в колонку газового хрома

тографа, мкл
- общий объем анализируемой пробы, мл 

b j -  высота пика стандарте, мм 
f>2 * высота пика анализируемой пробы, мм 

И -  масса пробы, взятой для анализа, г



Таблица 3.
Значения ц-хлорфенилового эфира гераниола 
в некоторых системах ( 24^ )

Элюэнт
RA

1 на пластинах ! на пластинах
1 Силуфол 1 из окиси алюминия

Циклогексан 0,10 0,50
Гексан-этилацетат,^:1 0,78
Гексан:этилацетат,9*1 0,57
Гексан-диэтиловый

эфир, 9;1 0,75 0,90

'3. Требования техники безопасности*
В процессе работы по данным методическим указание нужно при* 

держиваться правил техники безопасности» рекомендованных при работе 
с органическими растворителями и токсическими веществами* 

а. Методические указания подготовлены 
Албул И.А. -  Всесоюзный научно-исследовательский институт биологи
ческих методов защиты растений, г .Кишинев.
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ОИАВДВШЕ

ФооДорооганические пестициды

I® Временнне методические указания по определению 
актеллика и базудпна в чае с помощью тонкослойной 
газожидкостной хроматографии

22 мая 1965 г® 1Ш88-в5
2® Временные методические указания по определению 

актеллика в биологическом материале хроматографи
ческими методами (дополнение к Ш385-7Э)

21 ноября 1965 г® Й4038-85 
3. Методические указания по определению дифоса

(абата) в продуктах растениеводства методом 
тонкослойной хроматографии (дополнение к 
Ш50-75 от 22®Ш®75 г®)

22 шя 1985 г® S388S-85
4® Методические указания по определению примивдда 

в растительном материале и в почве о помощью 
тонкослойной и газожидкостной хроматографии

21 ноября 1985 г® JM028-85 
5* Методические указания по определению оульфидофоса 

в шее® молоке ж корнах методом тонкослойной 
хроматографии 3 дщвря Х965 г. S3IS&-85 

6, Методические указания по определению остаточных 
количеств хлорофоса в картофеле хроматоэнаимным 
методом (дополнение к «3X85-85 от 03®01 *85 г®)

отр®

и

3

I I

19

24

33

22®05®85 Г® <«3895-85 39
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Хдорорганическяе дестишды

7 о Временные методические указания по определению
йяазера в воде* почве, сое и зеленых листьях 
методом, хроматографим в тонком слое

27 ноября 1984 г® №3156-84 
8# Временные методические указания по определению 

дилора в меде методом тонкослойной хроматогра-
22 мая 1985 г. №3884-85

9* Временные методические указания по хроматогра- 
фическому определению Щ  в вода

22 мая 1985 г. «76-85
10® Временные методические указания по определению 

модауна в шде и почве газожидкостной хрошто-
графией 21 ноября 1985 г. №4030-85

II® Методические указания по определению тиодана и
продуктов его превращения в воде хроматографи

ческими методами и  йшб|щ 1 Ш  Ге м035-85
12® Временные методические указания по определению 

триаляата методом газожидкостной хроматографии
в ®одв0 почве и зерне швешщы

21 ноября 1885 г® *4032-85 
13® Временные методические указания по определению 

■ мэтодами 1X1 и т а  аналога ювенильного гормона 
п-хлорфвнилового вФиоа геоашюла в зерне ш е ш ш , 
почве,воде и затешх листьях

12 апреля I98S г® 13254-85

стр®

43

51

57

60

64

73

81



14* Временные методическиеяу указания т  определению 
остаточных количеств фюзшщда в свекле методом 
газожидкостной хроматографии

22 мая 1985 г* №3875-85
15* Временные методические указания да определению 

регулятора роста растений ЭВФ-5 в воде, раститель
ном материале методом ТСХ

21 ноября 1985 г® £4031-65
16. Методические указания по определению остаточных 

количеств хлорорганическях пестицидов и продуктов 
юс разложения (^изомера ИНГ* -̂изомера ГХЦРЙ 
гептахлора, алъдркна. кельтана. ДДЭ. ДЛЯ. ЛИТ)
в воде хроматографическими методами при совмест- 
ном присутствии j цшя 1986 г# №4120-86

Азотсодержащие пестшшш

17. Временные методические указания по определению 
адетала в воде, почве, картофеле, верно и зеленой 
массе кукурузы и сои ■ методами ШХ и ТСХ

21 ноября 1985 г. £4029-85
18® Методические указания по определению лшйенашша в 

в воде методом тонкослойно! хроматографии
21 ноября 1985 г. №4033-85

19. Методические указания по определению варахола ж 
его метаболита бензоилпропкислоты в почве методом 
газожидкостной хроматографии

етр*

88

93

99

И З

воде

123

31 тля 1984 г* Ш072-В4 12?
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20® Временные методические указания по определе
нию лентаграиа в растительной продукции f
почве и воде TGX

12.04,85 г* Ш253-85
21® Методические указания по определению монуро- 

на и дкурона в чае методом газожидкостной 
хроматографии g января Is85 г„ Й3187-85 

22. Временные методические указания по определе
нию набу в воде* почве, капусте, сое и 
зеленых листьях методом хроматография в 
тонком слое 22 мая 1965 Гв ЙЗВ80-85 

23» Временные методические указания по опреде
лению раундада в воде методом ТСХ (допол
нение к I&2434-8X)

21 ноября 1985 г. МШ4-85 
24. Временные методические указания по определе

нию соналена в воде* почве и зеленой массе 
сои хроматографическими методами

3 января 1985 г. Ш200-85 
25# Временные методические указания по определе

нию соналена в маслах подсолнечника, репса 
и клещевины З Ж  ^  мая 1985 г> ^ 94_в5 

26» Временные методические указания по определе
нию стомна методом ТЕХ в табаке

12 апреля 3385 г. Л3252-85 
27. Методические указания по определен*» тилта

отр.

136

142

148

156

162

167

т а

в растениях, почве 8 воде методом гаэозшдкост-



ной хроматографии
8 января 1935 г. £ 3X90-85

2d» Методические указания по определению триад тио
фена (байлетона) методом ТСХ а воде

22 мая 1986 г» # 3892-85

29. Методические указания по определению ФенмедлФама.. и
десмедифама я воде природных водоемов ТСХ

21 ноября 1^86 г» > 4036-35

Прочие. пестициды
30» Временные методические указания по определению оста

точных количеств арилона по бензолсульфонамкду в зер
нах хдошс&гпочве и воде тонкослойной хроматографией 

21 ноября 1985г. # 4037-35
31. Методические указания по определению глдрсиаууць мале

иновой кислоты в табаке колорммеврическим методом 
12 апреля Х9®г. #3251-85

32. Методические указания по определению диметидсудь- 
Фокскда и его метаболита диметилсульФона, методом
газетшдошетиой хроматографии в сахарной свекле» тар-
тофеле ш зеленой массе28 мая 1986 г. I 4119-06

33. Временные методические указания по определению 
остаточных количеств препарата 320-К в зерне и
воде тонкослойной хроматографией

22 там 1905 г» » ЗШО-Ш
34. Временные методические указания по определению 

ДРХ-4199 (ГЛИИ) в воде»почве .растительном мате
риале методом газожидкостной хроматографии 

22 мая 1985г. Ш 38®-®

стр.

Р9

W4

1НЭ

196

204

211

217

225
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Методические указания по определению пестицидов в воздухе 
35 о Временные методические указания по газохроматогра

фическому измерению концентраций ацетала ш его 
продукта 11 -хл о рметш1-2-м©твл-6"Э тилхдорадетанЕЛЕяа 
э воздухе рабочей вош 21 ноября 1S85 г0 M m -Ш 230 

Зво Временные методические указания во г&зожроматогра- 
фическоцу измерению концентраций препаративной формв 
АЮГ-вОА~84 в воздав рабочей войн

21 ноября Isas  Го m m s-m  ш  
3? 9 Временные методически© указания во газохроиатогра- 

фическому измерению концентраций сытш гераяилгекса- 
ноата и геранилоктаноата в воздав рабочей воны

21 ноября 1985 Т о  £Ш84~85 239
38ф Временные методические указания по газохроштогра- 

фичеокомЕу измерению концентрации герашшзовалердата 
в воздух© рабочей вош 21 ноября 1985 Го &Ш26-85 243

390 Методически© указания по газохроштографэтсесному 
шшраш® кощ@нтращЙ 2» 4-Д в воадгхе рабочей зош

I ш ш  198$ Го £4122-86 247
40о Временные методически© указания по определению

лантала в воадта рабочей вош газохроттографичее- 
кш методом 22 мая 1985 г# щзо2_о5 254

41 * Методически© указания по хроштогравнчвсяоед наш- 
рвнш концентрации дицетялоуль&ата э воэдта рабо-
чШ m m  gx ноября Ш 5  г е £4021-85 260
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стр*

42. Временные методические указания по хроматографи
ческому измерению концентраций дозанекса» З-хлор-4- 
метоксиашшзда, З-хдор-4-члетоксинитробензола в
воздухе рабочей зоны

21 ноября 1965 г» M0I7-85 266
43» Временные методические указания по хроматографи

ческому измерению концентраций ивина в воздухе 

рабочей зоны j  1986 г> >5 4 1 2 7 - 8 6  275

44» Методические указания по газохроматографическому
измерению концентраций денадила в воздухе рабочей

зоны I ишя 1986 г. JS4I25-86 279
45» Методические указания по хроматографическому

измерению концентраций ликурона в воздухе рабочей

зоны 21 ноября 1985 г. MQ20-85 284
46» Временные методические указания по хроматографи

ческому ш газохроматографичеокому измерению кон
центраций лонтоею в воздуха рабочей воны

21 ноября 1985 Гф M0I6-65 288
47» ременные методические указания по хроматографи

ческому измерению концентраций метоксзшора* 
анизола и ж т о р ш ш -в воздухе рабочей зош

21 ноября 1985 Vo В4022-86 298
48» Временны® методически© указания по фотонетрвчео~

кешу зз хроштографнчзожому шшт̂ вшт товдащ^здш! 
шкала в воздухе рабочей зоны

22 мая 1985 83881-85 307



368

стр,

49, Временные методические указания до измерению 

концентрации в воздухе рабочей зоны хромато

графическими методами
22 мая isa5 г, <№3887-85 315

50, Методические указания до газохроматографичес

кому измерению концентрации пентахлорнитробен-  

зола в воздухе рабочей зоны

21 ноября 1385 г ,  $4041-85 322

51, Врпленные методические указания по хроматогра

фическому измерению концентрации ресика в 

воздухе рабочей зоны

I  иш я 1986 г .  $4126-66 327

52, Временные методические указания во хроматогра
фическому измерению концентрации роцуцида в 
воздухе рабочей зоны

21 ноября 1985 г .  $4016-85 331

53, Методические указания по хроматографическому 
измерению концентраций триадимефона (байлетона) 
в воздухе рабочей зоны

22 мая 1985 г . В3893-85 335

64® Методические указания до газохроматографичес-
кому измерению концентраций хостаквика в возду- 
хв рабочей зоны х ишя 196б Та м  24-66 340

55. Методические указания по хроматографическому 
измерению концентрации Фозалона ш полупродуктов 

его производства бензоксазодона и З-оксиметил-6- 
хлорбензоксазодона в воздухе рабочей зовы

21 ноября 1985 Го $4019-85 345



Стр,

56. Временные методические указания по фотометрическому измерению 
концентрации препарата ЭБФ-5 в воздухе рабочей зоны

21 ноября 1985 г. Но 4023-85 350

57. Методические указания по определению лепидоцида на обработан
ных им растениях иммунофлюоресцеитным методом

22 мая 1985 г, № 3891—85 355
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