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“Утверждено” Министерством 
зд р аво охр ан ен и я  СССР  
N 6210-91 “29" 07 1991 г.

Методические указания по определению примисульфурона в воде, почве, 
растительном материале методами тонкослойной и газожидкостной хроматог
рафии.

1. Вводная часть.
Телл, 75% в.г.
ф/Сиба-Гейги! Швейцария.
Примлсульфурон. 2-3 (4,6-6ис(дифлуорометокси) -пиримидин-2-ил) уреи- 

досудьфонил-метилозый эфир бензоевой кислоты. Препарат относится к группе 
сульфонилмочезин (ИЮ ПАК).

Cl5Hl.il ^
М.м. 486.34.
Кристаллическое вещество белого цвета. Растворимость: вода-4500 ppm 

(pH 9); ацетон (3,6% ); циклогексан (2.7% ). Период полураспада при pH 5 
(25* С) составляет 54 дня.

Телл-аослевсходовый гербицид.
Препарат рекомендован на кукурузе при норме расхода 30-40 г/га. Прими- 

сульфурон не представляет опасности хля млекопитающих, нетоксичен хля птиц 
и рыб.

Острая оральная токсичность хля крыс ЛД50 более 5000 мг/кг, острая 
дермальная ЛДдо более 2000 мг/кг.

2. Методика определения.
2.1. Основные положения.
2.1.1. Принцип метода.
Метод основан на извлечении примисульфурона из анализируемых проб 

органическим растворителем, очистке экстрактов путем перераспределения 
между двумя несмешяваюшимися жидкостями. Количественное определение 
проводят газожидкостной хроматографией после фторацилирования или хрома
тографией в тонком слое.

Разработчики: Кошарновская Т.А., Кузнецова Е.М., Гиренко Д .б. УкрНИ-
ИГИНТОКС.
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2 .1 .2 . И зб и р а т е л ь н о с т ь  м етода .

О п р е д е л е н и ю  м о гу т  м еш ать преп араты  из гр уп п ы  с у л ь ф о н и л м о ч е в и н . о п 

р е д е л я е м ы е  з  з и л е  ф т о р п р с л з зо д н о го .

2 .1 .3 . М е т р о л о ги ч е с к а я  хар актери сти ка  м етола .

j Проба j Срелнее значение ;  Стандатноеотхдоке- ! Ловерительнь*;*! ин
» оппелеленля. X ние. X  • тервал. X
i Зола S7.5 4.52 : ~ 4 . , Д

; Почва S0 .! 5.45 = 5 .7 0
; Растения i 70.3 5.90 = 6 .2 0

Д и а п а зо н  о п р е д е л я е м ы х  к он ц ен трац и й  0 ,0 5 -0 ,2  м г/ х г  (м г / д к

2.2 . Р еа к ти в ы  и р а сгзор ы .

Л л е т о н ,ч . ,  Г О С Т  26 0 3 -7 9 .

Э т и ла ц е т а т , ч ., Г О С Т  2 2 3 0 0 -7 6 .

С о л я н а я  х и с ло т а , ч ., Г О С Т  3 1 1 3 -7 7 .

С у л ь ф а т  н атри я  б езв од н ы й , ч .. Г О С Т  416 6 -7 6 . 

н -Г е к с а н , х ч .,  Т У  6 -0 9 -3 3 7 5 -7 8 .

Б р о м ф е н о л о в ы л  синий , Т У  6 -0 9 -1 0 5 8 -7 1 .

Н и тр а т  сер еб р а , Г О С Т  1277-81 .

Л и м о н н а я  к и слота , осч ., Т У  6 -0 9 -5 8 4 -7 5 , 2 % -н ы й  раствор.

Б е н з о л .  ч ., Г О С Т  5 9 5 8 -8 1 .

П и р и д и н , ч ., Г О С Т  L3647-78 .

Т р и ф т о р у х с у с н ы и  ангидрид . Т У  6 -0 9 -4 1 3 5 -7 5 .

Н а тр и й  у г л е к и с л ы й , чда., 33 -7 9 .

2 .3 . П р и б о р ы  и п осуда .

Г а зо в ы й  х р ом а то гр а ф  с Д П Р  (ти п  '*Ц в ет '\  ‘Т а з о х р о м ”  я  Др.л 

Р о та ц и о н н ы й  вак уум н ы й  и сп ар и тель  И Р - lM .  Т У  2 5 -1 1 -9 1 7 -7 4 .

П о с у д а  м ер н ая . Г О С Т  1770-74.

З о р о н к л  хи м и ч еск и е . Г О С Т  3 613 -75 .

К о л б ы  к о н и ч еск и е  на 25. 50 м л . Г О С Т  10394-74.

М и к р о ш п р и ц  на 10 м к л. Т У  2 .333 .106 .

К о л о н к а  ст ек ля н н а я  хр ом атогр аф и ческ ая . 2000 х  3 мм. 

Х р о м а т о го а ф и ч е с х а я  кам ера.

П ;л т ь в е зи за т о р  стек ля н н ы й . Г О С Т  10391-74.

П ла с т и н к и  * *С л л у ф о л м (Х е м а с о л .  Ч С С Р ) .

2.4. Отбор, хранение и подготовка проб.
Qtood и х о а н е н и е  п р об  п рои зводи тся  а сответстзи и  с -  У н и ф и ц и р ов ан н ы м и  

п р а в и ла м и  <ггбора п р об , утверж ден н ы м и  зам ести телем  Г ла в н о го  го суд а р ств ен 

н о го  с а н и т а о н о го  врача С С С Р  N  20 5 1 -7 9  от  21. 08 . 79.

2.5. П о д го т о в к а  к о п р ед елен и ю .

2 .5 .1 . П р и го т о в л е н и е  стан дартн ого  раствора.

О с н о в н о й  стан дартн ы й  раствор п р и м и сульф ур ок а  содерж ащ и й  100 чг/ м л . 

г о т о в я т  р а ств ор ен и ем  10 м г препарата з м ерн ой  к о л б е  на 100 м л  з  ац етон е.



Р а ств о р  х р а н я т  з  х о л о д и л ь н и к е  не б о л е е  м есяц а . Р а б о ч и е  р а ств о р ы  препарата 

2 -1 0  м к г/ м д  г о т о з я т  из о с н о з к о г о  р аствора  р а з з е д е н и е м . Х р а н я т  р астворы  з 

х о л о д и л ь н и к е  я е  б о л е е  5 - г л  дней .

2 .5 .2 . П р о я в л я ю щ и й  реагент.

Р а с т в о р  А . 100 м г  б р о м ф е н о л о з о г о  с и н е го  р а с т в о р я ю т  з  10 м л  ацетона . 

Р а с т в о р  5 . I г  н и тр а та  с е р е б р а  р аств ор яю т  з  40  м л  в о л ы  и п р и б а в л я ю т  120 м л 

а ц ето н а .

Р а с т з о р ы  А  и 5  с л и в а ю т  з  м ер н ую  к о л б у  на 200  м л  и д о в о д я т  а ц ето н о м  до 

м етк и . П о с т е  о б р а б о т к и  Б Ф С , п ла сти н к у  о б е с ц в е ч и в а ю т  2 % - н к м  р аств ор ом  

л и м о н н о й  к и с л о т ы .

2 .6 . О п и с а н и е  о п р е д е л е н и я .

2 .5 .1 . Э к с т р а к ц и я  я оч и стк а  эк стр ак тов .

2 .6 .1 .1 . Р а с т и т е л ь н ы й  м атер и ал . 25  г п р о б ы  п о м е ш а ю т  в к о н и ч е с к у ю  к о л б у , 

з а л и в а ю т  5 0  м л  с м е с и  а ц етон : в о ла  9: I .  В стр я х и в а ю т  30  м и н . С л и в а ю т  раствор , 

э к с т р а к ц и ю  п о в т о р я ю т  дзаж ды . О б ъ ед и н я ю т  ф и л ь т р а т , у п а р и в а ю т  д о  п о л н о го  

у д а л е н и я  а ц е т о н а . К  о с т а т к у  п р и б а зл я ю т  40  м л  0,1  N  р а с г з о р а  N 2C O 3 . 20 м л 

н а с ы щ е н н о го  р а с т в о р а  N a C l  и п ер ен ося т  к о л и ч е с т в е н н о  з  д е л и т е л ь н у ю  в ор он к у . 

Э к с т р а г и р у ю т  т е л л  тр и ж д ы  п о  30  м.т э ти ла ц ета та . О б ъ е д и н я ю т  э ти ла п ета тн ы й  

э к с т р а к т  я у п а р и в а ю т  д о  о б ъ е м а  0 ,5 -  I м л . ( В о д н ы й  с л с и о т б р а с ы в а ю т ;. О статок  

з  к о л б е  д л я  у п а р и в а н и я  р а ств ор я ю т  з  30  м л  гек са н а  и к о л и ч е с т в е н н о  п ер ен ося т  

з д е л и т е л ь н у ю  в о р о н к у  я  п р и б а з л я ю т  30  м л  с м е с и  в од а : н а с ы щ е н н ы й  раствор 

х л о р и д а  н а тр и я : а м м и а к  5 0 : 2 :1 .  В стр яхи в аю т  I м и н ., д а ю т  р а з д е л и т ь с я  стоя :.! и 

о т д е л я ю т  в о д н ы й  с т о й  (с т о й  гехсан а  о т б р а с ы в а ю т ;. В о д н ы й  р а ств о р  п о д к и ст я ю т  

д о  p H  5 я э к с т р а г и р у ю т  т е л л  дваж ды  п о  20 м л  м е т и л е н х л о р я д о м .  О б ъ ед и н я ю т  

м е т и л е н х л о р и д ,  с у ш а т  б е зв о д н ы м  с у л ь ф а т о м  н атр и я  и у п а р и в а ю т . О ста ток  рас-. 
т в о р и т е л я  у д а л я ю т  н а  з о з л у х е .

2 .6 .1 .2 . В о д п. 5 0 0  м л  з о л ы  п о м ещ а ю т  з  д е л и т е л ь н у ю  в о р о н х у ,  п о д к и стя ю т  

Н С ; д о  p H  -  5 , д о б а в л я ю т  10 г х ло р и д а  н атр и я , х о р о ш о  п ер ем еш и в а ю т ; тел л  

э к с т р а ги р у ю т  т р е м я  порш ням и  х л о р и с т о го  м е т и л е н а  п о  5 0  м л , каж ды й  раз встря

хи в ая  д о  2 м и н . О т д е л я ю т  с л о й  .сто р и сто  го  м е т и л е н а  п о  5 0  м л . каж ды й раз 

з е г э я х п з а я  п о  2 м ин . О т д е л я ю т  стой  х л о р и с т о го  м е т и л е н а ,  с у ш а т  б езв од н ы м  

с у л ь ф а т о м  н а тр и я . Р а с т в о р и т е л ь  о т го н я ю т  на р о т а ц и о н н о м  и с п а р и т е л е  до  о б ъ е 

ма -  0 .2 -0 .3  м л  п р и  ге м п е с а т у р е  50е С . О ста то к  р а с т в о р и т е л я  у д а л я ю т  з токе 

з о з д у х а .

2 .6 .1 .3 . П о  два . П  р о з  зд ен и е  а н а ло ги ч н о  р а з д е л у  2.6.1 Л .

2 .0 .2 . П о л у ч е н и е  п р ои зв од н ы х .

П а е  в е д е н и е  д п и тп ли о о в а н и я  с т р я ф т о о у к с у с и ы м  а н ги д р и д о м . X  су х о м у  

о с т а т к у  п р о б ы  п р и л и в а ю т  50  м к л  тр и ш то р ук суси о го  а н ги д р и д а  и 10 м к л  п и ои - 

дина. З ы д е п ж и в а ю т  п р и го то в лен н ы й  раствор  з т е ч е н и е  30  м и н ут , п о с т е  ч его  

д о б а в л я ю т  1 м л  б е н з о л а  И 5 м л  д и сти лли р о в а н н о й  в од ы , и н т е н с и в н о  зс тр я х и а а ю т  

з т е ч е н и е  2 -<  м и н у т . П о с т е  р а зд елен и я  ф аз 5 м к л  б е н з о л ь н о г о  с л о я  вводят з 

х р о м а т о гр а ф .

2 .6 .3 . У  с т о  ви я  хр ом атогр аф и р ов ан и я .

23



2.6.3.1. Газожидкостной метод.
Газожидкостный хроматограф с ДПР.
Колонка стеклянная 2 м. d= 3 мм.
Носитель - Хроматон N-AW (0.16-0,20 мм).
НеподзЕскная ф аза - 5% ХЕ-60.
Температура испарителя - 230а С.
Температура детектора - 250° С.
Температура колонки - 150а С.
Скорость газа-носителя 55 мл/ noth, (через колонку); 150 мл/мин. (на 

продувку ).
Введенный объем - 5 мкл.
Время удерживания - 5,1 мин.
Минимально детектируемое количество - 2 нг.
2.6.3.2. Метод тонкослойной хроматографии.
Пробу .сконцентрированную до объема 0 ,1 -0 ,2  мл количественно с по

мощью метиле нхл о рила наносят на пластинку “ силуфол” на расстоянии 2 см от 
края в одну точку так, чтобы размер пятна не превышал в диаметре 1 см. Рядом 
наносят 5, 10, 20 мкг стандартного раствора. Пластинху помешают в хроматог
рафическую камеру, содержащую подвижный растворитель гексан: ацетон 1:1. 
Посте поднятия фронта растворителя на высоту 10 см, пластинку вынимают, 
выдерживают несхолько минут на воздухе до удаления растворителя.

Пластинху обрабатывают раствором бромфенолового синего, а затем - 
2% -яы м раствором лимонной кистоты. Телл проявляется з виде пятна блед
но-голубого цвета. Величина Rf =0,7.

2.6.4. Обработка результатов анализа»
2 .6 .4 .1. Газожидкостный метод.
Содержание примисульфурона в пробе вычистяют по формуле:

У G c m -h n o -  У общ

А с т . * г я
.где

X * содержание препарата в пробе, мг/ кг. мг/л:
G - количество стандартного раствора, введенного з хроматограф, мкг:
Лег - зысота пика стандартного раствора, мм:
лпр - высота пика примисульфурона в исследуемой пробе, мм:
V i - объем экстракта, введенный а хроматограф, мкл:
Voou: - общий объем пробы, мл:
Р - яавесха пробы, г t мл).
2.6.4.2. Метод тонкослойной хроматографии.
Содержание примисульфурона в пробе определяют по сравнению интен

сивности окраски и величине пятна со стандартными растворами.
Расчет проводят по формуле:
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X  - к о л и ч е с т в о  п р еп а р а та  з  п р о б е , м г/к г.

А  - к о л и ч е с т в о  п р и м и с у л ъ ф у р о н а , н а й д ен н о е  з  п р о б е ,  м х п  

Р - н а з е с к а  п р о б ы , г.

3 . Т р е б о в а н и я  т е х н и х и  б е зо п а сн о сти .

Н е о б х о д и м о  с о б л ю д а т ь  о б щ е п р и н я т ы е  п р а в и ла  б е з о п а с н о с т и  при  р а б о те  с 

о р га н и ч е с к и м и  р а с т в о р и т е л я м и  и т о к с и ч е с к и м и  в ещ еств а м и .
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Предметный указатель.

1. Агал- пропаквизафоп.
2. Берет-спегшаль- фенпиклонил + имазалил.
3. берет-фенпиклонил.
4. Длхуран- хлортолурон.
5. Логран- триасульфурон.
6. Маврик- флювалинат.
7. Рубиган- фенарямол.
8. Сандофан- оксадихсил.
9. Сатис- триасульфурон + флюглнкофен. 
Ю.Телл- примисульфурон.
11. Талт- пропихоназол.
12. То пик- хлодинафоп + пропаргял.
13. Фронтьер- диметенамид.
14.Эйм- хлорфлуазурон.

Указатель химических названий по ИЮ ПАК.

L.Диметенамид- стр. 3, 7
2.0ксаликсил- 11
3. Примисульфурон- 19,24
4. Пропаквизофон- 23,33
5. Попиконазол- 40
6. Т риасулъфурон- 45,51
7. Хлодинафоп-пропаргил- 56,62
8. Хлортолурон- 67
9. Хлорфлуазурон- 71
Ю.Фенаримол- 76
11 .Фенпи клонил + имазалил- 79 
12.Флюгликофен- 93.98
13 .Флювалинат- 87

~симе*<ание
На странице 1С4 а указателе химических названий лс ИЮ ЛАК 
надо учесть, что номера страниц сдвигаются на 2 зпесед.
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