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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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и^о^аюм повторяют трижды* Раствор этилацетата промывают водой 
2 раза по 20 мл, Этилацетатный экстракт сушат над безводным суль
фатом натрия и упаривают досуха, К сухому остатку пипеткой добав
ляют 2 мл ацетона, колбу закрывают лроокой на шлифе, тщательно 
смывают стенки- колбы растворителем и вводят в хроматограф 5 мкл 
полученного раствора.

Вода, (1-3), К I л воды, помещенной в делительную воронку, 
ёмкостью 1,5 ;; добавляют 15 мл 1н едкого натра, приливают 100 мл 
этилацетата и хорошо встряхивают, происходит насыщение язоды этил- 
ацетатом, Затем феназон экстрагируют этилацетатом 3 раза no 100 
мл.. Раствор этилацетата сушат над безводным сульфатом натрия. Отго
няют растворитель досуха, приливают I мл ацетона и хроматографиру
ют 5 мкл.

Условия хроматографирования (3)
Хроматограф ЛХ -  8МДП с*ДЭЗ
Скорость протянки ленты самонисца 0,33 см/мин
Рабочая*шкала электрометра 3
Стеклянная колонка длиной 120 ом, внутренним диаметром 3,5 мм 

заполнена хроыатоном /V-AW-ДМС* (0,20 -0,25 мм) с 5% ХЁ-60. Тем
пература колонки, испарителя, и детектора 250°С.

Скорость азота 80*мл/минв Время удерживания 9 мин 47 с.
В хроматограф вводят 5мкл рабочего раствора*
Линейность детектирования I—12 нг. Количественное определе

ние проводят методом абсолютной калибровки по градуировочному гра
фику.

Для лостраения градуировочного графика готовят серию стандар
тных растворов. Для этого в серию пробирок на 10 мл о пришлифо
ванной пробкой из раствора Б пипе:кой приливают 0,2; 0,5; 1,0,
2 ,0  и 3,0 мл, что соответствует 2 ,5 , 10, 20 и 30 мкг* В пробирки 
соответственно добавляют 9,8; 9 ,5; 9 ,0 ; 8 ;7 мл ацетона. Пробир
ки закрывают пробками, хорошо перемешивают их содержимое. Полу
ченные растворы соответственно содержат 0,2; 0,5; I ;  2 и 3
мкг/мл- (нг/мкл),

В хроматограф вводят последовательно в 3-х повторностях по 5 
мкл полученных растворах, т .е , I ;  2,5; 5; 10 и 15 иг, после чего 
строят график зависимости высоты пика от концентрации.



Если при введении в хроматограф рабочих р^ссворов полу
чаются слишком большие пики или происходит "зашкаливание” , го
товят менее концентрированные растворы, добавляя к конечному 
объёму пипеткой замеренное количество дополнительно ацетона* 

2.5 .2  Определение по бромированному продукту щелочного 
гидролиза феназона (по бромированному анилину) 

(1- 2)
Извлечение феназона и очистку экстракта проводят по схеме, 

указанной в п* 2*3*Д* После удаления растворителя к сухому ос
татку прибавляют I  мл щелочного диэтиленгликоля и пробы поме
щаются в термостат с температурой 180° на 15 мин* Концентре - 
хоры должны быть плотно закрыты пришлифованными пробками во 
все время термостатирования*

К охлажденной пробе после гидролиза прибавляет
10 мл 1н раствора серной кислоты, 0,5 мл 0,2% раствора мезиди- 
на, после чего добавляет 20% раствор бромида калия и в пос
леднюю очеродь 1% раствор броМата калия* Соотношение объёмов 
этих двум растворов должно быть одинаковым* Обычно добавляют 
по 0,2 мл этих растворов, но в случае большего содержания 
примесей объёмы можно довести до I мл* Содержимое колб тщатель
но перемешивав , и колбы в закупоренном виде помещают в 
темноту на 15 мин* По окончании бромирования избыток выделив
шегося брома удаляда небольшими количествами натрия сульфа
та б/в до обесцвечивания растворов*

Раствор подщелачивали! Юн раствором
едкого натра (около 1,5 мл) и экстрагируют 5 мд толуола 
хроматографируют 2 мкл полученного толусльного экстракта.

Условия хроматографирования
5£?Е-30 5 % ХЕ-60

Размеры колонки I и х 5мм 2 м х 3 мм
Материал колонки стеклянная
Расходы газа-носителя:через колонку 40 60

на поддувку, мд/мин 120 150
Температура -  термостата колонок 160° 190°

~ термостата детекторов 210° 250°
-  испарителя 210° 230°

Хроматографируемый объект, мкл 2 2
Бремя удерживания, мин. 2 мин 15 сек*



2*6 . Обработка результатов анализа.
Содержание феназона в йнализуемой пробе в мг/кг вычисляет

по формуле: * . у
ирп

С я -----------------  мг/кг, где
Уа • А

Срп -  количество феназона, найденное по градуировочному 
графику в нг

Уа -  объём аликвоты, которую вводят в хроматограф в мкл

У -  объём рабочего раствора в мл

А - навеска анализируемой пробы в г или объём анализируемой 
воды в мл,

3* Требования безопасности*
При выполнении операций по определению пирамица следует 

руководствоваться требованиями безопасности при работе с сое
динениями 2-го и 3-го класса токсичности (мезидин, феназон), 
а также с легкогорючими растворителями.

4* Литература

I* Новикова К.Ф*, Мельцер Ф.Р., Эйнисман Л.И. '"Определе
ние феназона и дихлорпиридазона в воздухе рабочей зоны при 
производстве феназона" в сб* "Методические указания на опреде
ления вредных веществ в воздухе рабочей зоны", вып. 16, в печа
ти*

5. А в т о р ы

Настоящая методика включает разработки авторских коллек
тивов*

I , Кофмау И.Ш*, Институт физиологии растений АН УССР* 
г . Киев.

2* Кофаиов B.U., ИЮСС8 АН УССР, г* Киев*
3* Новикова К.Ф.,, Эйнисман Л*И*, ВНИИ химических средств 

защиты растений, г. Москва-’



6. Дополнение
Настоящие Методические указания рекомендуются в допол

нение к "Колориметрическому методу определения пираыина 
(фенаэона) в свекле, почве, воде” , разработанному В.Э. Эгерт, 
А*А. Лиелгадзе и "Хроматографическому методу определения пи- 
рамина в сахарной . разработанному М.А. Клисенко,
ВфЗаборовскоИ, утвержденным МЗО СССР 3 марта 1971 г, и опубли 
кованным в МУ часть У1, том П отр, 541-545 и 546-550,
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