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Н астоящ ие м е тод и ч еск и е  у к азан и я  предназначены  для

с а н и т а р н о -э п и д е м и о л о г и ч е ск и х  стан ц и й  и н а у ч н о -и с с л е д о в а 
т е л ь с к и х  учреж дений М инздрава С С С Р ,а такж е в е т е р и н а р н ы х ,а г р о 
х и м и ч е с к и х , к о н т р о л ь н о -т о к с и к о л о г и ч е с к и х  л абор атор и й  Мин
с е л ь х о з а  СССР и л а б о р а то р и я  д р у г и х  М ин и стер ств  и в е д о м с т в ,  
занимаю щ ихся ан али зом  о с т а т о ч н ы х  к о л и ч е ст в  п ести ц и д ов  и б и о 
п р е п а р а т о в  в  п р о д у к та х  п и т а н и я ,к о р к а х  и внешней ср е д е *

С р ок  д е й с т в и я  врем енны х м е то д и ч е ск и х  указан ий  у с т а н а в 
л и в а е т с я  д о  утверж ден ия  ги г и е н и ч е с к и х  р егл а м ен тов *

М етод и ч еск и е  ук а за н и я  ап роби рован ы  и р еком ендованы  в  
к а ч е с т в е  официальных груп п ой  э к с п е р т о в  при Г оск ом и сся и  по 
хи м и ч еск и м  с р е д ст в а м  борьбы  с  в р ед и тел я м и ,б ол езн я м и  р а с 
тен и й  и сорн якам и  при МСХ С С С Р *(П р ед сед а тел ь  группы  э к с 
п е р т о в  -  М .Л .К л и сен к о )*

М етоди ческ и е  у к азан и я  со гл а со в а н ы  и одобр ен ы  о тд е л о м  
п е р с п е к т и в н о г о  планирования с а я э п к д с л у * б н  ИНПиТМ и м .М а р - 
ш ш о в с к о г о  Е*И. и л абор атор н ы м  с о в е т о м  при Г лавней  с а н и т а р 
н о -э п и д е м и о л о г и ч е с к о м  уп р а в л ен и я  М инздрав». СССР*
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УТВЕРЖДАЮ
Заместитель Главного Государственного 

санитарного врача СССР

А,. И. Зайченко

22 октября 1981 г 
*  2457-81

МЕТОдаЧЕСКИБ УКАЗА1Ш
по определению кронетона в воде, почве, 
корнеклубнеплодах и растительном мате
риале тонкослойной' хром'атографией*

I,К раткая характеристика препарата
1 .1 . Кроиетон
1 .2 .  X -  Метил -  0 -  2-(Этилтиометил) фенил карбамат 
1 .3 -  Структурная Формула

1 .4 . Х око 1901; Байер. ^543; Э ти оф ен ка рб
1 .5 . Х и м и чески  ч и с т о е  в е щ е с т в о  -  б е сц в е т н ы е  к р и ста л л ы . 
Р а с т в о р и м о с т ь  в в о д е  -  1,82 г / л ,  в т о л у о л е ,  к си л ол е*  я р о д а -

н ол е  и х л о р и с т о м  м е ти л е н е  д о  .000  г /л П  В ы п у ск а ется  в виде
г о  э . к .  и IO/J-н ы х  г р а н у л . П репарат у м ер р д н о  о п а с е н  для  теп л ок р ов н ы х
ж и в отн ы х . Л Д ^ д л я  кры с при ор а л ь н ом  в в ед ен и и  608  м г / к г

2 ,  М етод и к а  о п р е д е л е н и я  к р он етч н а  
2 . 1 .  О сн овн ы е почо'кен 'ля 
2 Л  Л .  Принцип м е т о д а
М еток  о с н о в а н  на э к о тр а к ц и и  п е ст и ц и д а  из ан ал и зи р уем ы х n p od  

о р г а н и ч е ск и м  р а с т в о р и т е л е м , о ч и с т к е  э к с т р а к т а  со л я н о й  к и с л о т о й  
а х р о м а т о г р а ф а  в т он к ом  с л о е  с и л и к а г е и а  или на п л а ст и н к а х  мСи~
л у  :}> V I " .

Молекулярная масса 225.31
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Проявление хроматограммы осуществляется после фоторазяоже- 
ния препарата в течение 10-15 минут облучением УФ-светом» Затем 
производят опрыскивание проявляющим реагентом. В качестве под
вижной фазы применили систему растворителей изооктана-ацетона 
в соотношении 1:1 (по объему).

Количественное определение производится путем сравнения 
интенсивности окраски и размера пятен пробы и стандартных раст
воров,

2 .1 .2 .  Метрологическая характеристика метода представлен^ 
в таблице.

2 .1 .3 .  Избирательность метода.
Метод специфичен, другие препараты в данных условиях хрома

тографирования определение не мешают.
2 .2 .  Реактивы и растворы.

Хлороформ ТУ 6-09-4263-76
Ацетон, ч .д .а . , ГОСТ 2603-79
Н-гекоан, х .ч . ,  МРТУ 6-09-2937-66
Изооктан, х .ч , , ТУ-09-921-79
Калий йодистый, х . ч , , ГОСТ 4232-74
Дифениламин, ч .д .а . , МРТУ 46-09-57-62
Нитрат висмута, ч .д .а . , ГОСТ 4110-75
Углерод четыреххлористый, х . ч . , ГОСТ 20288-74
Соляная кислота, х . ч . , ГОСТ 3118-74
Серная кислота, х . ч . , ГОСТ 4204-77
Железо треххлористое, х .ч » ,  ГОСТ 4147-74
Натрий сернокислый, безводный, х .ч , ,  ГОСТ 4186-76
Кальций сернокислый, ч .д .а . ,  ГОСТ 321СЪ7?
Пластинки "Силуфол / / / - 2 5 4 м 
Силикагель ИЯИ (ЧССР)
Стандартны*1 раствор кронетоки в хлороформе о содержанием 
100 мкг/мл.

Проявляющие реагенты:
I .  Железойодидная комплексная соль по Стефану: к 3 мл IО дного 

раствора хлорида окисного железа добавляют I мл концентриро
ванной соляной кислоты, 3 г  Йодида калия и дистиалпрованную

воду до 10 мл. Реактив не теряет своих свойств в течение несколь
ких месяцев при условии хранения его в хорошо закрытых склянках 
из темного стекла.
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2 , Реактив Драгендорфа в модификации А .С . Тищенко. Растворяют 
1*5 г  лштоата висмута и 7 ,5  г  йодида каяия в 100 ил 2%-ноЦ 
о е р н о й  кислоты.

3 . Свежеприготовленный насыщенный раствор дифениламина в ацето
не*

2 .3 .  Приборы и посуда.
Водоструйный или масляный н а сос , ГОСТ I0G96-75 
Воронки химические
Делит'ельные воронки ВД-3-500 ГОСТ 8013-75
Колбы конические со  шлиф&ми и пробками на 250 и 530 мл

ГОСТ 10394-72
Колбы мерные на 100 мл ГОСТ Т770-74
Аппарат для встряхивания АВУ- I ,  ТУ 6 4 - I - I 0 3 I -7 3
Ротационный вакуумный испаритель Т У -2 5 -П -9 1 7 -7 4
Камера для хроматографирования
Камера для опрыскивания
Микропипетки 0 ,1  и 0 ,2  мл
Пульверизатор стеклянный

Лампа кварцевая ПРК-4
Шкаф сушильный
Фильтры бумажные

2.. 4 - Отбор проб
Отбор и хранение проб производят в соответствии  с “Унифи

цированными правилами отбора проб", утвержденными Заместителем 
Гяриного^Государственного санитарного врача СССР $  2051-79 от 
21 ав густа  г!97Э оц

2 .5 ,  Подготовка к определению
3 . 5 .  L, Приготовление пластинок
Стеклянные.пластинки размером \) х 12 см тщательно моют

3 .5  г  силикагеля марки Л 5 /4 0  ( ЮСР) смешивают в ступке с
1.6  ■** сернокислого кальция, добавляют 30 мл.дистиллированной 
веды, хорошо перемешивают и' разномерно наносят на 5 пяаотипок* 
Сушат пластинки при комнатной температуре 17-18 часов , затем
в суши льном -шкаФу 20 минут при 1 3 0 -140е С и хранят в эксикатоое 
ы а  тлеем осушителя.
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2,6* Проведение определения
Вода* 200 мл воды помещают в делительную воронку, Крокетом 

экстрагируют тремя порциями хлороформа или четырехълориотым 
углеродом по 50 мл каждый раз в течение 5 минут * Объединенные 

экстракты фильтруют через слой безводного сернокислого натрия, 
отгоняют растворитель при температуре 40°С досуха и хроматог- 
фируют*

Картофель. 50 г  чисто вымытого и измельченного картофеля 
йШвцают в колбу с притертой пробкой, заливают 75 мл изооктана, 
оставляют на ночь. Растворитель .отфильтровывают' через фильтр 
о с  слоем безводного сернокислого натрия, пробу трижды промыва-
т  Шооктаком порциями по 20 мл. Объединенный экстракт перено
сят ь Колбу для отгонки растворителя, упаривают и хроматогра
фируют 4

Йшкла, растительный материал и почва. Навеску (50 г) 
измельченной свеклы или 25 г ботвы свеклы или картофеля, или 
100 Г почвы помещают в коническую колбу с притертой пробкой, 
заливают 75-100 мл хлороформа или четыреххяористого углерода 
й оставляют на ночь. Фильтруют экстракты через складчатый фильтр 
ао слоем безводного сернокислого натрия. Колбу и фильтр трижды 
Промывают по 20-25 мл растворителя. Растверитеяь упаривают до
суха* Сухой остаток  переносят в целительную воронку 50 мл 
0 ,5  н НС , фильтруя через плотный бумажный фильтр. Затем в 
Воронку приливают 25 мл хлороформа и встряхивают в течение.
5 минут. Операцию повторяют три раза. Хлороформенные экстракты* 
фильтруют через слой безводного сернокислого натрия, отгоняют 
До объема 0 ,2 -0 ,3  мя и наносят на хроматографическую пластинку.

2 ,6 .1 ,  Условия хроматографирования

Экстракты с помощью пипетки наносят на пластинку с тонким 
слоем сили;‘.ягеля, либо на пластинку "Силуфол", рядом наносят 
стандартный раствор кронетона а количестве 5-10 шсг. Хроматог
рафируют в смеси изооктан-ацетон ( 1:1 по объему). После подъе
ма фронта растворителей на 10 см * хроматографическую пчастни
ку вынимают и проветривают в вытяжном шкафу 5-10 минут.Затем 
пластинку выдерживают в УФ-свете в течение 10-15 минут. После 
хроматограммы на стеклянных и частниках -обрабатывают проявляющим 
реактивом k I .  На светло-желтом -фоне пластинки проявляется яр
кое коричневое пятно кронетона с -  0 ,56^5,06 .
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ll ри опрыскивании пластинок реактивом Драгендорфа в месте лока
лизации нестицида проявляются пятна красного цвета. Хроматог
раммы на пластинках "Сидуфол" обрызгивают до влажного со сто я 
ния свежеприготовленным насыщенным раствором дифениламина в а 
ацетоне и подвергают опять ультрафиолетовому облучению на 10-  
15 минут. При наличии кронетона в ана 'изируемой пробе проявля
ется  пятно синего цвета, в е л и ч и н а к о т о р о г о  равняется -  0 ,4 7  
± 0 ,0 5 .

2 .6 .  Обработка результатов анализа

Количественное определение производят путем сравнения 
площади пятна пробы и того  стандарта, площадь которого наибо
лее близка по величине к площади пятна пробы. Измерение площа
дей осущ ествляется  с помощью промасленной миллиметровой бумаги, 
пропорциональная зависимость между площадью пятна и концентра
цией препарата наблюдается до 10 мкг. При большое содержании 
препарата на пластинку наносят часть экстракта .
Содержание препарата в анализируемой пробе расчитывают по фор
муле:

где

„ .  а - &

~ " р -  д  ’
X -  содержание пестицида в анализируемой пробе, м г /к г , 

м г / л ;

А -  содержание препарата в стандартном рас гворе, мкг; 
i l  -  площадь пятна стандартного раствора, мм^.
Sj, -  площадь пятна пробы, мм2 ;

Р -  вес или объем пробы, взятой на анализ в г  или мл.

3 . Требования безопасн ости .

Соблюдать все требования безопасн ости , рекомендованные для 
работы с оргпнич*экими растворителями и со  среднетоксячнкми
пестицидами.

При работе о кварцевой лампой необходимо пользоваться 
вето защитными очками.

4 . Me’i оцпч-'окие указания р а з р а б о т а н ы
а , о ч- х н  3 .^ ,С у о т р о в ы н , H ,ф ,З е л е н и н о й ,J . В .К у л и н д о в о й -
СЗИйИЗР, Раvca ib , В о р о н е * о о к о й  о б д . )



Т а б л и ц а

М е т р о л о ги ч е с к а я  х а р а к т е р и с т и к а  м е т о д а  о п р е д е л е н и я  к р о н е т о н а  

с  помощью т о н к о с л о й н о й  х р о м а то гр а ф и й . Д и ап азон  о п р ед е ля ем ы х  

к он ц ен тра ц и й  0 ,0 2 5  -  0 , 3  м /л или  м г / х г .

А н а л и зи р у е м а я  ! Ч и сло  п а р а л л е л ь !  Р а зм а х  в а р и и р о - !  П р ед ел  о б н а р у ж е - !  С р е д н ее  з н а ч е -  » С та н д а р т н о е  

я р о б а  ! кых о п р е д е л е н и й ! в а н и я , %  ! я и я , м г / л ,  м г / к г !  н и е  о п р е д е л е н и я ! о т к л о н е н и е ,

! шт. ! ! ! % ! %

Вода 5 15 0 ,0 2 5 9 0 ,0 6 ,4

С в ек ла 5 22 0 ,2 8 5 ,0 9 ,6

К а р т о ф е л ь 5 20 0 ,2 8 7 ,0 8 ,4

Ботва 5 20 0 ,3 8 3 ,0 6 ,6

Почва 5 17 0 ,1 8 4 ,0 6 ,7
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С С Д Е Р Ж А Н И Е

ХЛОРОРГАШЧЕСКИЕ ПЕСТИЦИДЫ

1 .  В рем енн ы е м е т о д и ч е с к и е  у к а з а н и я  у к а з а н и я  п о

о п р е д е л е н и ю  ХОП (ДДТ,ДДЗ,ДДД, -Г Х Ц Г ) в  ры бе 
и р ы бной  п р од у к ц и и  м е т о д о м  г а з о ж и д к о с т н о й  х р ом а 
т о г р а ф и и .

2 .  М е т о д и ч е ск и е  у к а з а н и и  л о  оп р ед ел ен и ю  ХОП и с и м -  
т р и а з и н о в ы х  п е с т и ц и д о в  при их с о в м е с т н о м  п р и с у т 
с т в и и  в  п о ч в е  с  помощью Г 1 Х -

3 .  В рем енн ы е м е т о д и ч е с к и е  указания п о оп р ед ел ен и ю  
о с т а т о ч н ы х  к о л и ч е с т в  м и тр ан а  в в о д е ,с л и в а х  и

я б л о к а х  м е т о д о м  ТСХ.

5-ОС5 ОРОРГАНМЧЕСКИЕ ПЕСТИЦИДУ

I *  М е т о д и ч е ск и е  у к а з а н и я  по оп р ед ел ен и ю  а ф о са  в в о з 
д у х е  р а б о ч е й  зоны  м етод ам и  ПкХ и ТСХ.

2 ,  В рем енн ы е м е т о д и ч е с к и е  у к а за н и я  по о п р ед ел ен и ю  б о я -  
с т а р а  в  б о т в е  и о у б н ж х  к а р т о ф е л я , л и с т ь я х  и с т е б л я х  
х л о п ч а т н и к а , к а п у с т е , п о ч в е  и в о д е  ТСХ и F IX .

3 .  М е т о д и ч е ск и е  у к а з а н и я  по оп р ед ел ен и ю  г л и ф о с а т а  и е г о  
м е т а б о л и т а -  а м и н ом ети л ф осф он ов ой  к и сл оты  м ето д о м  х р о 
м а т о гр а ф и и  в  в о д е , п о ч в е , р а с т и т е л ь н о м  м а т е р и а л е  *

4 ,  М е т о д и ч е ск и е  у к а з а н и я  по оп р ед ел ен и ю  о с т а т о ч н ы х  к о 
л и ч е с т в  д у р с б а н а  в  в о д е ,п о ч в е ,л е с н о й  р а с т и т е л ь н о с т и

и б и о с р е д а х  м е т о д о м  ТСХ.

5 .  В рем енн ы е м е т о д и ч е с к и е  у к а за н и я  п о оп р ед ел ен и ю  к а у н -  
т о р а  в  р а с т е н и я х  с а х а р н о й  свекл ы  и п о ч в е  м е т о д о м  ТСХ,

С тр*

I

12

2 3

29

3 6

46

54

* 61
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б* Методические указания по определению метилмеркапто- 
фоса в воде, почве, винограде и зеленой масое хме
ля Ш  и ТСХ. 67

7 . Временные методические указания по определению офу-
нака методами ГЖХ и ТСХ в почБе,растениях,воде водое
мов. 75
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