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Настоящие методичеокие указания предназначены для сани- 
тарно-зпидемиологичеоких отанций и научно-иоследователь- 
ских учреждений Минздрава СССР, а также ветеринарных, аг
рохимических, контрольно-токоикологичеоких лабораторий 
Минсельхоза СССР и лабораторий других Миниотеротв и ве
домств, занимающихся анализом остаточных количеотв пес
тицидов и биопрепаратов в продуктах питания, кормах и 
внешней среде,

Методичеокие указания апробированы и рекомендова
ны в качестве официальных группой экспертов при Госкомио- 
сии по химическим средствам борьбы о вредителями, болез
нями растений и сорняками при МСХ СССР. (Председатель 
группы зкопертов М.А.Клисенко).

Методические указания согласованы и одобрены от
делом перспективного планирования оанэпидслужбы ИМПиТМ 
мм.Е.И.Марциновокого и лабораторным советом при Главном 
санитарно-эпидемиологическом управлении Минздрава СССР.
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УкЩ Дикват- действующее начало препарата “Регдон" (проглон)-1,1*- 
зп л е к  - 2 , 2 *-дшшри дклий дабромид-кристаллическоевещоство слобохел- 
того цвета; о т i n i . 335.-340°6;при ;20°С  ̂в 100 г воды растворяется 70 г;- 

(днквата; Нерастворим в весиешивгрощихся с водой органических раство
рителях. Стабилен в  1шслой. и нейтральной среде, в щелочной среде pd

f' разует окрашенный продукт. Прииеняетоя в форме 20%-ного. водного рао- 
; твора для про^осозной обработки с целью уничтожения сорной расти- ' 

теньвбсти и послевсходовоИ борьбы о' сорняками во фруктовых садах и 
вмвоградншсах, для борьбы о водными сорняками и сорняками' в лесо
водстве, для обновления пастбищ, для предуборочной десикации ряда 
культур. ЛДзд для крыс 280 мг/кг. ДОК диквата в ’свыевах подсолнечни- 

; ■ ха к масле ' из семян подсолнечника в вас тощее время восстановлены.

Методика''1,определения;диквата;ЗКч:'ч ч  4

& 2 .1 . Принцип истода. Метод основан на’гидролизе*анализируемой про-; ,,
. бы в горячем растворе серной,, кислоты, ионообненцой, адсорбции дик- : . 
f, вата, из нейтрал  иа колоцкеДс катибнообмен-. . .
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2 * 3 . Реактквн  я  р аств о р и .
Бумага универсальная индикаторная, ТУ 6 - 0 9 - I I 8 I - 7 I  
Натр едкий, ч д а , ГОСТ 4 3 2 8 -6 6 ,0 ,3  н водный раствор 
Д иватриеэая соль этилендиам йетрауксусвой  кислота (трилон Б ) ,  
чд а , ГОСТ 10652-63,5% -ный водный раствор 
Метабисильфкт н атрия , ч д а , ГОСТ 10575-63
Дитионат натрян , ч ,  ТУ Jffil ГХП 1 2 6 -5 6 . Для приготовления вос
станавливающего реактива растворяют 0 ,2  г  дитиояита натрия и 
0 ,2  г .  метабисульфита натрия в 100 ил 0 ,3  н водного раствора 

гидроокиси к а т р я я . Дитиониг натрия нестабилен в присутствии 
в л а ги , поэтому он должен храните г: в склянках с притертымн проб
к а м  в эксикатор®. Восстанавливающий реактив готови тся  непос
редственно перед употреблением и может быть использовав не 
более , чем в точение I  ч аса  после пркгод'озлеяия.
Серная кислота , х ч , ГОСТ 4204 -66 ,18  И водный раствор  
Хлористый аммоний,хч, ГОСТ 3773-60 , 2,5%-пый и насыщенный 
водный раствор
Хлористый натрий, чд а , ГОСТ 4233-66 , насыщенный водный раствор
Целит 545
Стеклоткань
Стандартные растворы диквата в насыщенном водном растворе 
хлористого аыыония (эти  растворы стабильны в обычных лаборатор
ных у с л о в и е ;  следует и зб егать  попадания на них прямых сол
нечных л учей ):

а ) Основной раств о р , 250 м г /л . Растворяют 0 ,1229  г  чисто
го  д:-«кзата диброуида (моногидрат uo;re“
кулпрный вес 3 6 2 ,1 ; 50,9% -  катиона) з  250 мл насыщен
ного водного раствора хлористого аммония

б) Растхор А ,10 м г /л . Разбавляют 10 ил основного раствора 
до 250 мл насыщенным водных раствором хлористого аммо
ния

в ) Раствор Б , 1 ,5  м г /л .  Разбавляют 15 ил раствора  А до 
100 мл насиненным водным раствором хлористого аммония

г )  Раствор В,1 ,0  аг /д .Р азб ав л яю т 10 ил раствора А до 100 
мл насыщенным водны* раствором хлористого аьшоняя

д) Раствор Г ,0 ,5  иг/л.Разб& вдяю т 5 мл раствора А до ICO 
мл насыщенным водный раствором хлористого аьмовмя
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в) Раствор Д ,0 ,25  мг/д.Разбавдяют 2 ,5  мл раствора А до 100 
мл насыщенным водным раствором хлористого аммония 

КатиоивобмоЕкая смола КУ-2, / / a -форма, фракция 0 ,2 5 -0 ,5  мм» Для 
приготовления ионообменной хроматографической колонки 3 ,5  г  кати
онита КУ-2 в /У^а-форне,предварительно отмытого от примесей железа 
и органических примесей,переносят с водой в бюретку на 25 мл, на 
дно которой предварительно помещают комок стеклянной ваты или 
стеклоткани.Через колонку пропускают последовательно 20 мл насы
щенного водного раствори хлористого натрия и 50 мд метилирован
ной воды оо скоростью 5 мл/мин«После этого колонка готова для 
мспользования*Для каждого определения приготавливается новая ко
лонка*
н-Гексан,ч,М?ТУ 6-09-2937-66;Каприловый сш1рт(октанол),ч,МРТУ 6 -

09-5533-68
2*4.Приборы и посуда*

Делительная воронка на I  д,Г0СТ 8613-75
Кругдоданная колба со шлифом на I  Л,ШСКШ,ГОСТ 10394-72
Колба Бунзена па 2 л,ГОСТ 6514-75
Мерные колбы на 50,100 ,250 и 100 мл,ГОСТ 1770-74
Стеклянный лабораторный холодильник,ХПТ,ГОСТ 9499-70
Стеклянные пробирки градуированные со шлифом на 25 мл,Г0СТ
10515-75
Стеклянный стакан на 2 л,ЬН,Г0СТ 10394-72
Спектрофотометр СФ-4А(любой другой спектрофотометр для измерения 
оптической плотности растворов в УФ-области спектра)
Коронка Ьюхнера,диаметр 13 см,ГОСТ 9147-73 
лроматографичеокая колоика-стеклянная бюретка на 25 мл(выоота 
50 см,внутренний диаметр 10 мы),ГОСТ 20292-74 
Электроплитка, ТУ 92-275-76
Насадка для ^пстрагнроваяия твердых веществ типа НЭТ,Г0СТ 9777-74 
Мельница электрическая для сельскохозяйственных культур,
ТУ 46-22-236-76

2*5*Проведение определения*
150-200 г  измельченных с помощью мельницы семян подсолнеч

ника помещают в патроне аз  фильтровальной бумаги в насадку для 
экстрагирования (экстрактор  Сокслета),приливают в круглодонную 
колбу на I  л 200-300 мл н -гексан а  (в зависимости от объема насад
ки),соединяю т колбу с насадкой и помещают на кипящую водяную ба
ню ^Экстракции масла из семян проводят тех  пор пока следующая

L7 С  .



порция олива н-гексана из экстрактора не становится бесцветной*
После охлаждения содержимого колбы извлекают патрон из насадки 
и содержимое патрона сушат под тягой на ляоте фильтрованной бу
маги,предотвращая попадание солнечных лучой.Упаривам гексан на 
ротационном испарителе и получают около 50 г  маола.

50 г  измельченных семян (для определения также могут быть ван
ты семена без предварительной экстракции из них маола fr насадке 
для экстрагирования)помещают в  круглодонную колбу на I л,прилива
ют 450 мл дистиллированной воды, 15 мд 18 М раствора оерной кисло
ты ,! мл каприлового спирта,помещаю? несколько "кипятильников" 
(кусочки пористого материала,напргыор,глины или кирпича), переме
шивают, присоединяют к колбе обратный холодильник н кипятят на 
электроплитке в течении 5 часов.Для предотвращения перегрева содер
жимое колбы переодически перемешивают встряхиванием. Поело охлаж
дения через холодильник приливают 50 ыл дистиллированной воды (н а  
этой стадии анализ может быть прерван и продолжен а любое удобное 
время) и фильтруют гидролизат через фильтр, приготовленный следую
щим образом? на смоченный водой фильтр из фильтровальной бумаги, 
помещенный в воронку Бюхнера, приливают 150 мл зодной суспензия, 
содержащей 10 г  Цалита 545 и при умеренном отоасывании фильтруют 
•под вакуумом в колбу Бунзена; воду отбрасывают. После окончания 
фильтрации гидролизата остаток на фильтре промывают двумя порци
ями воды по 100 мл. При этом первая порция должна полностью 
пройти через фильтр перед прибавлением второй. (При отсутствии 
Целить 545 фильтрацию гидролизата можно осуществить через фильтр 
приготовленный следующим образом? на смоченный водой фильтр из 
фильтровальной бумаги помещают фильтр * вырезанный из стеклоткани, 
я  при умеренном отсасывании под вакуумом фильтруют гидролизат*).
Весь фильтрат переносят в 2 -х  литровый стакан  к доводят pH фильт
рате до 8-9 прибавлением твердой гидроокиси натрия (17-20 г )  при 
медленном перемешяьайии. Затем прибавляют такое количество 5%-но
го водного раствора тридона Б при перемеш ивав» ( 50 м д), чтобы 
pf* Фильтрата было 6 -7 . Фильтруют содержимое стакана через фильтр 
из Lie лита 545 (иля из стеклоткани), приготовленный так , как это 

описано выше ш промывают фильтр 100 ыл дистиллированной воды.Фелът- 
рат переносят в делительную воронку на I  д , присоединяют ее к 
ионообменной хроматографической колонке и пропускают фильтрат 
через колонку со скоростью 5-10 мл/млн. Затем колонку промывают 
25 мл дистиллированной воды, 200 мд 2,5%-ного водного раствора 
хлористого аммония а 50 мл дистлдлкроваяной воды. Скорость про-
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хож деы ш  жидкости н а  эти х  стад и ях  ч ерез колонку 3 -4  нл/иин .Н а 
этом этап е  анализ монет быть прерван и продолжен на следующий 
ден ь  при условии покрытия слоя ионообменной смолы водой.Затем  
элюируют дккват и з колонки насыщенным водным раствором хлорис
т о го  аыцонкч со  скоростью  I  ыл/ыкн.Собирают первые 50 мл элю ата 
в мерную чолбу к а  50 мл и переыевшвают.Длч определения 10 мл 
элю ата помещают з  стеклянную -пробирку с притертой лрбкой ,прили- 
вают 2 мл восстанавливающ его реактива,перемеш иваю т к измеряют в 
течении 5 т нут после прибавления восстанавливающ его реакти ва 
оптическую  плотность окрашенного р аство р а  свободных радосадоз 
д и к за т а  (о к р а ск а  элюата зелен ого  ц вета ,о б р азо ван н ая  свободными 
радикалам и д п к вата ,стаб и л ьн а  з  течении 5 -?  кинут и затем  медлен
но  и с ч е з а е т )  на  спектрофотометре в кю ветах с £ = 5  см при 4 - х  дли
н ах  волк -  375,379*335 и 385 нм против р ас тв о р а  сравнения со сто 
ящего и з  10 мд насыщенного водного раство р а  хлористого анмония и 
2 мл восстанавливаю щ его реактива.О птическую  плотность элюата Е 
расчитывают при помощи двух  уравнений.

^*379 = 3 * 7 9 E ^< j -  2 >28Е^75 *  ^*52Е з85

Е379  = 2 ,4 У (2 Е 379 -  S 3 ?5  -  Е3 3 3 ) ф

Н аходят  ср ед н ее  зн ач ен и е  оп тической  п лотн ости  элю ата яри 379 км 
(Е ^ 7 9  + Щг/э )/2  к по калибровочном у граф и к у  определяю т кон
центрацию  элю ата*

Для п о стр о ен и я  к ал и б ровоч н ого  гр аф и к а  10 мл р а с тв о р а  д и к в а т а  
оп р зд ег .зн н о й  к онц ен траци й  (р аств о р ы  Б ,В ,Г  и Д) помещают в с т е к 

лянные лребкрю : со  олхф аы я,приливаю т 2 мл восстанавливаю щ его  
р е а к т и в а ,  п ер ем ер и вает  и измеряю т оптическую  п л о тн о сть  окрашен
н о г о  р а с т в о р а  свободны х ради к ал ов  д я к в а т а  в кю ветах  с £ = 5  см 
п а  сп ектроф отом етре  при длине волны 379  ны . В к а ч е с т в е  р а с т в о р а  
с р а в н е н и я  использую т см есь  10 мл насыщ енного водн ого  р а с т в о р а  
х л о р у х т е г о  аммония п 2 ил восстанавливаю щ его  р е а х т и за .й п т и ч е с к у »  
п л о тн о сть  каж дого р а с т в о р а  измеряю т триждыуберут ср ед н ее  ариф
м ети ч еск о е  и с т р о я т  граф и к зав и си м о етх  оп тической  п лотн ости  от 
кон ц ен трац и и  р аств о р о в  ди кзата .П олуч енн ы й  калибровочны й граф ик 
обрабаты ваю т по м етоду  напы спьаих к в а д р а то в  к  в дальнейшем ан а 
л и з е  использую т уравн ен и е к ал и б рсвоч и ого  графкгеа дл я  нахож дения 
конц ен трац и и  з л к а т а .З т о  у р а зк е я й е  им еет следующий ви д :

У -  А •+ ВХ,
гд.'.у У -  г н т ь ч е с ч а д  п л о тн о сть  р а с т в о р е а  д и к за т а



Х-концентрация растворов диквата,взятых дня построения калибро
вочного графика, мкг/мл
А и В -  коэффициенты,получаемые при обработке калибровочного 
графики по методу наименьших квадратов.

При определении диквата в масле для анализа берут 50 г  и пос
тупают так, как это описано при определении в обменах подсолнеч
ника.

Перед проведением анализов необходимо проделать серию экспери
ментов по определению процента возврата диквата из проб семян в 
масла, к которым был прибавлен чистый дикват.

2 .6 .  Обработка результатов анализа.
Для определения содержания диквата в анализируемых пробах ис

пользуют следующую формулу

0^- содержание диквата в пробе, м г/кг 
У  -  объем элюата, мл 
Р -  количество пробы, г
С -  концентрация алю&та, найденная по калибровочному графику, 

мкг/мл
В- -  процент определения (возврата) диквата, найденный предвари
тельно, %.

3 . Настоящие методические указания составлехы и разработаны 
В.Д.Чыилем (ВНИИ гигиены н токсикологии пеотяцидов, поле-  
мерных н пластических ыаоо, г .К иев).

4 .  Требования безопасности.
Соблюдаются требования бизопасноотя обычно рекомендуемые для 

работы с химическими реактивами.

5 . Литература.
1 .

1961, 86, стр.569.
2 . В.Д.Чмнль.Определение остаточных количеств диквата в воде.

В оборнике "Истоды определения пестицидов в воде", Гидрометео- 
иэдат, Л ., 1973, с т р .Н 2 .

3 . В.Д.Чниль.Спектрофотоиетрачеокое определение диквата ж воде, 
пищевых продуктах и кориау. В сборнике "Методы определения 
микроколичеств пеотицхдои в продуктах питания, кормах я вяен- 
ней среде", М., "Колос", 1977, отр .194 .
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Метрологическая характеристика катода определения 
диктата

Таблица

Диапазон определяемых концентраций 0 ,0 5 -0 ,1  мк/кг

Анализируемая
проба

Предел обнаруже
ния, н г /к г

1 Число параллельных 
определений

Размах варииро- 
в а я ж я ^

! Среднее значе
ние определения,£

Семена подсолнеч
ника, масло из 
секяп подсолнеч
ника

0,05 5 50-70 60
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