
Г О С У Д А Р С Т В Е Н Н А Я  К О М И С С И Я  
ПО Х И М И Ч Е С К И М  С Р Е Д С Т В А М  Б О Р Ь Б Ы  С В Р Е Д И Т Е Л Я М И  

Б О Л Е ЗН Я М И  РА СТЕ Н И Й  И С О Р Н Я К А М И

МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ
по определению микроколичеств 
пестицидов в продуктах питания, 

кормах и внешней среде

Данные методики апробированы и рекомендованы 
в качестве официальных Группой экспертов при Госкомиссии, 

болезнями растений и сорняками

М осква 1987 г.

проект водоснабжения

http://www.mosexp.ru/proektnye_raboty.html


ГОСУДАРСТШПШ к о м и с с и я  

ПО ЛШИЧЕШШ СРЕДСТВАМ БОРЬШ С БРВД1ТЕЛЯЩ 
БОЛЕЗНЯМИ РАСТЕНИЙ И СОРНЯКАМИ

МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ 
ПО ОПРЕДЕЛЕНИЮ МИКРОКОЛИЧЕСТВ ПЕСТИЦИДОВ 
В ПРОДУКТАХ ПИТАНИЯ „ КОРМАХ И ВНЕШНЕЙ СРЕДЕ

Данные ттодшш апробированы н рекшевдованы 
в качестве официальных Группой экспертов при 
ХЪскошссим 0 болезнями растений и сорняками

Москва- 1987 г,



НаояояЕ&ге методические указания предназначены для оанцгар- 
н о -■ внидемиологичеекик ©таиций а научво-аееяедовагельойпя учреа» 
денпй Минздрава ОССРс а tf-акпе »ег€ранарны1£еагрохпмпчеокпя0поп« 
ярольно-^ой'ойкологячеокпя лабораторий ГЬоягроярома СССР ш лзбо~  

другая Мйвисгерств а ведомств0заишаввдкоя определена- 
ем оояа^очшя дадичеезд пестицидов п биопрепаратов в щ>случая 
нп?анияв кормах и внешней ореде0

Срок дейостня временных м&одпчезшх указаний уоадрш- 
дпвае^я до у^верццения гигненичееквя нормашвов.

Ыетодпчеокве ушэаипя анробпрованн и рекомендованы в ка
честве официальных Группой зксоер^ов ирп Гооконпссни но хннп̂  
чеокпм средствам борьбы о вредителям Обод@эаяма растений п ©op-
ВДШШв

Методически упазевпя еогдаоованн п одобрешз Лобо ротор- 
инм советом гари Главном еанптарвд-аиадешодогячеоном ргровлепоп
Минздрава 0ОТ?о

ршшшэнеая ш л я т я я

ЛвРе Александрова0 ДоБоГпренк©0 Д„А0КадйЕШй© ( зампредседателя)© 
МЖ Ш шсзпш (  председатель)0 Г0ШоШро^кова0 8 о^К равш чук0 
ГвДоХололызовЭрАоИойшгядийав
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МЕТОДИЧЕСКИЕ Ш ШШ
по опр©д@яешш карбофурава в биодохтвшшя opagas 
/кровьо моча/ методом товаосдойШ)® хроьштогрофай

1» Краткая характеристика препарате
1 ,2 • /2 ,2~Днмеуид*-2, 3-д®гщро«5ш$1 $̂фая*-7/~ДО -штштарбагззт
Х.З.

■СНз 
О 'CHj

OCONHCH5

N 0 ̂

В.*. 221,21

1<Л. йурвдепп карбофураи0дайафураа
1,5. Болос криотелдичаса©© вещает©©, тшератррэ щщвдсшш 

I$G-I52°C, Давление пар© ара ЭЭ®С Q„0Q26lk С2ДСГ5ш  рТаОТ.), пре 
30^  -  0 ,01чб По Ц Д Д о Л ш  р?«а?»)« Раотворвшсть 
ts»/IOQr):^ ©оде 0,07, ашзтоэо-ХЗ, хлористом ютндеве ■=> 12, от о- 

иол© ~ 4, оетродейном эфзро -  меназ 1. Карбофуран устойчив в ней?” 
рольной й кислой среда:;, разлагается в щелочной среде, о такв© 
щт твашеротуре свыше D0°C,

Выпуска ото & в вцд© 752-норо @.п, в гранул о оодарваииам дзй- 
©тщущег© вещества 2* 3. 5 ы 102,

« 5 0  лая крыо в -  14 аг/аго для собак 19 мг/кг. Дериааьвая 
токаи фооть 752-эого о«п» для кроликов 3*̂ 00 мг/кг.

Еарбофурай -  ошэряадд0 а©&а?О1щд0аа о темный шештвщад»
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2. Методике определения карбофурана в биооредах:крови, моче.
2Д . Ооновние подовения 
2 Л Л . Принцип метода
Определение основано не извлечении карбофурана из исследуемой 

пробы омеоьв диэтилового эфира и хлороформе в соотношении 1:2 (по 
объему) о последующим хроматографированием в тонком одое. Прояв
ление ооновано на реакции азосочетания продуктов щелочного гидро
лиза о п-ннтрофениддиавониеи.

2Л.2« Метрологическая характеристика метода 
Низший предел обнаружения -  0,2 мкг/мл для крови, 0 ,2  мг/л 

для мочи.
Среднее значение определения стандартных количеств кербофу- 

ране, — 90 — 95.
Стандартное отклонение, % -  6,5
Доверительный интервал среднего при Р е 0,95 и п.» 6 , + -8 ,2  
Диапазон определяемых концентраций не пластинках "Силуфол" 

0 ,2 - 1 0  мкг
Число параллельных определений п. *6 
Доверительная вероятность Р * 0,95 
2 .1 .3 . Избирательность методе
Метод специфичен. Другие пестициды, применяемые не пооевах 

сахарной свеклы, картофеле, определению не мешают.
2 .2 . Реактивы и растворы
Карбофурам, х .ч .
н-Гексан, ч ., ТУ 6-09-3375-78
Ацетон, х .ч ,. ГОСТ 2603-79
Эфир для наркоза. Ферме коде я СССР.
Кислота соляная, ГОСТ 3118-77, ОДн и 0,25н растворы 
Спирт этиловый, 96&-НЫЙ, ТУ 6-O9-I7-X0-77 
Натрий сернокислый безводный, ч .д .а ., ГОСТ 4166-76 
Кали едкое, х .ч ., ОСТ 9285-78, 15£~ный раствор в спиртово-



водном растворе(Х5г КОЙ растворяш* в ешеш Фт ©ташбда ш ¥Ъш вд|> 
п-Нитроаннлмн, ч .д .е ,, ТУ 6-09-258-77, 0р02^-нм1 раствор но 

ОДн аоляной кислоте (20 мг п-иитроениями® раотворявт г Х00 ш.
Ор1н соляной кислоты)* Раствор хранят в холодильнике в теч©вш© 
шести месяцев.

Натрий азотиотовшояый, х.«аее ТУ :В-Х027**-79Р 0 Р8|-яаЙ раот- 
вор. Раствор хранят в холодильник® в течение т<ва<т месяцев. 

Зтилецатот, х .ч .р ГОСТ 22300-76
Лимоннокислый натрий, ч ., ГОСТ 22280-76, 5#-ный раствор 
Хлороформ, х .ч .р ТУ 6-09-^263-76 
Бензол, х ,ч .р ГОСТ 5955-75
Проявляющий реагент, И ©по средств ©да© перед анализом емешш^ 

0,02$-ный раствор п-датровдадина в ОДн соляной кислот© и 0 о8#-ны 
раствор аэотистокислог© натрия в соотношении Х0:Х.

Подвшшый растворитель? <шесь бензола п этштцетат в ооотнсн 
ятт ХЭ:7,

Нята медицинская, обезшхренная, обработана двавда ©тндо- 
вь,ч эфиром ш высуженная 

Бумаге фзяьтров&яьнея
Пластинки мСш!уфод-Ш/ 25*}* размером ХЗО х Х50 мм (*ЮСР) 
Приготовление стандартного раствора карбофураи®, ХО нг даш- 

ч@оки чистого шэрбофур&нв в Х00 мл эфмр§ концентреинм ЮОмаг/ш. 
Кренят в холодильник® в течение мвоода.

2.Э. Прмборм и пооудв
Дештоаьнаа ворожеи емкость© 250 вал, ГОСТ 86X3-75 
Пробирки о притертыми пробкеш еш остш  20 мл, ГОСТ 86X3-75 
Воронки я ими че окне диаметром 5 -  ХО m f ГОСТ 8613-75 
Камере для ярокэгограф^фованша, ГОСТ Х0565-75 
Пульверизатор етвкяяавшВ» ГОСТ 10591-7^
Ба©0 водяная, ТУ $6-22-603-75
&1шзу@? ддй встр&киодназ, ТУ 6$2Х-108Х-73
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попчиритель ротационный * ИР-Ш, ТУ 25-11-917-78 
Грушевидные колбы для отгонки растворителя* ГОСТ 13394-72 
Посуда иернвя» ГОСТ 1770-74: колбы мерные емкость» Х00 мл, 

шшеткн емкость» Х8 5 , Ю мл, мшсроштеткн емкость» ОД мл, ота- 
кеше химические емкость» 100 мл.

2 «4. Подготовка к опрЦдедеденнв 
2 *4 . 1 , Отбор проб

Кровь. Цедьну» кровь помечает в пробирку» предварительно смо
ченную 5|-ным раствором л и м о н н о к и с л о г о  натрия*

Моча. Для проведения а на дива не карбофуран собирают суточную 
пробу мочи.

2 .5 . Проведение анализе 
2 .5 .1 . Экстракция
Кровь. В пробирку о I мд нитратной к ров Прилива ют два яды по 

5 мл дистиллированной идды, тщательно перемешивают. Содержимое 
из пробирки переливают в делительную воронку емкостью 250 мл. При 
переливании крови иэ пробирки в делительную воронку, оставшув на 
стенках пробирка кровь, необходимо смыть водой. Экстрагируют про
бу дважды онесь» этилового эфира и хлороформа ( I  : 2) по 8 мл 
в течение Х0 минут* После разделения жидкостей нижний
органический сдой сливает в круглодонную колбу, емкостью 50 мл 
со иди фок. Экстракт высушивает, пропуская жидкость через слой сер- 
нокмслого натрия высотой сдоя I см, помеленного в воронку. Колбу 
с объединенным экстрактом подсоединяют к холодильнику и под ваку
умом при температуре 50°С отгоняют растворитель до объема 0 ,2  - 
0 .3  мд.

йоче. 5 мл иэ оуточного количества мочи берут для анализа.
1 вйяды экстрагируют смесь» днэтилового эфира и хлороформа ( 1 : 2 )  
по В мд в течение 10 минут. Экстракт объединяют, высушивают сер
нокислым натрием и отгоняют под вакуумом при температуре не вы



ше 50 °С до объеме 0 ,2  -  0 ,3  мд.

2 .5 .2 . Хроматографирование, Скопце итерированный экстракт коли

чественно наносят не хроматографическую пластинку. 1одбу0 щ® ио~ 
ходидея ©кстракт тщательно проливают небольшими порциями ацетоне 

(до I мл) и наносят в центр пятна. Рядом с пробой накосят стан
дартный раствор карбофурана от 0 ,2  до 10 икг. Плаптннку с ш)несен
ными пробами и стандартным раствором хроматографирует в камер©, 
куда предварительно наливают подвижный растлитель. После рсагдоз- 
га, пластинку вынимают из камеры и высушивают на воздух® до пол
ного испарения подвижного растлителя.

2 .5*3 . Проявление пластинок

Пластинку обрабатывают 15^-ньш раствором едкого кала. Чоре© 
2 - 3  минуты оораоатызвют проявляющим реагентом.

Нарбофурвн на плаетшй© прошл«зшА1^тна сиреневого цвета 

со значением ^  0 ,7  ± 0 ,05 .
2 .6 . Обработка результатов анализа.
Оценку содержания карбофурана проводят аутом визуального срав

нения размера пятен пробы и пятен стандартов, а также путем фотомет- 

рированмя хроматограммы карбофурана
Расчет количества аербофуран© в пробе(ш р/мя0мг/д) проводят 

по формуле;
X А * В 

Р * В
* где*

X -  содержание карбофурана в пробе? мкг/ыл или мг/д? 
к -  количество препарате, найденной в пробе? тг\
В -  объем экстракта, нанесенный не пластинку* мл?
$ -  общий объем пробы, мл.
Р »  ©бьем пробы, юэятый для шали ©а, ш .
2.7 . требования безопасности
Сойащдать вс© необходимые требования беэогшеноотш гарз рбот© 

в гш^аческнд лабораториях, а также прешла устройства0 тсхшей 
безопасности, пршээводетве&той соната редо, претию©падекэч©са©г©
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рю ш а £i дачной гигиены при работе в лабораториях, отделениях ое- 
яитйрио-опщдеийялегйчеокнх учреждений онотемн ЙВ СССР &21* 55-81 от 
20.10.81 г*

8 . Нестоящая методика разработан® в лаборатории аналитической 
миммн пестицидов Киевского научно-^йосявдоввтедьокого института ги
гиены труда и профзаболеваний от.ннявнврои-хммикоы Оськиной В.Н.

МУ 2996-84
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