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С О К Р А Щ Е Н И Я

Г Ж Х  -  газож идкостная хром атограф ия 

д.в. -  действую щ ее вещ ество

Д П Р  -  детектор постоянной скорости рекомбинации

Д С Д  -  допустимая суточная доза

Д Э З  -  детектор электронно-захватны й

М Д У  -  м аксим ально допустим ы й уровень

О Д  К  -  ориентировочно допустим ая концентрация

П Д К  -  предельно допустим ая концентрация

П И Д  -  п лам енно-ионизационны й детектор

П Ф Д  -  плам енно-ф отом етрический  детектор

С Ф  -  спектроф отометрический

Т И Д  -  термо-ионны й детектор

т.кип. -  температура кипения

т.пл. -  температура плавлен и я

Т С Х  -  тонкослойная хром атограф ия

Т С Х Э  -  хром атоэнзим ная тонкослойная хроматограф ия

У Ф  -  ультраф иолетовы й

Ф О П  -  ф осф орорганичсскис пестициды

Х О И  -  хлорорган и чсски с инсектициды

Х О П  -  хлорорган и чсски с пестициды

х .ч . -  хим ически  чистый

ч. -  чистый

ч.д.а. -  чистый д ля  ан ализа



П РЕД И С Л О ВИ Е

Э к о л о г и ч е с к и е  п о след ств и я  и с п о ль зо в а н и я  п ести ц и д о в , и х  н е б л а г о ­
п р и я т н о е  в л и я н и е  н а  зд о р о в ье  н а с е л е н и я  х о р о ш о  и звестн ы . О д н о  и з  
м ер о п р и я ти й , н а п р а в ле н н ы х  на о б е с п е ч е н и е  б е зо п а с н о го  п р и м ен е н и я  
э т и х  вещ еств , -  к о н т р о л ь  за  с о д е р ж а н и ем  о ст а т о ч н ы х  к о ли ч е ст в  п р еп а ­
ратов  в с е л ь с к о х о зя й с т в е н н о й  п р о д у к ц и и , п р о д у к т а х  п и т а н и я , к о р м а х , 
в н еш н ей  среде. В  соответстви и  с  за к о н о д а т е л ь н ы м и  а к та м и  в н а ш ей  
ст р а н е  к о н т р о л ь  за  со д ер ж а н и ем  -е сти ц и д о в  в о зл о ж е н  на к о н т р о л ь н о -  
т о к с и к о л о ги ч е с к и е  л а б о р а т о р и и  ст а н ц и й  защ и ты  р а стен и й , о тд елы  т о к ­
с и к о л о г и и  п р о е к т н о -и зы с к а т е л ь с к и х  с т а н ц и й  х и м и за ц и и  с е л ь с к о го  х о ­
зяй ств а , с а н и т а р н о -э п и д е м и о л о ги ч е с к и е  ста н ц и и , ла б о р а т о р и и .

С и стем а т и ч еск и  в ы п уск а ю тся  сп р а в о ч н ы е  и зд а н и я  п о  м етодам  о п р е ­
д е л е н и я  м и к р о к о л и ч ест в  п ести ц и д о в . В н а стоя щ ем  в ы п уск е  о б о б щ ен ы  
р ек о м ен д а ц и и  о теч ест в ен н ы х  сп ец и а ли с т о в  п о  о п р е д е л е н и ю  о ст а т о ч н ы х  
к о л и ч е с т в  п ести ц и д ов  в р а з л и ч н ы х  ср е д а х , а п р о би р о в а н н ы е  и о д о б р е н ­
н ы е гр у п п о й  эк сп ер тов  и и м е ю щ и е  за к о н о д а т е л ь н ы й  х а р а к те р . В се  м е т о ­
д и ч е с к и е  у к а за н и я  утв ер ж д ен ы  о р га н а м и  с а н и т а р н о -э п и д е м и о л о ги ч е с к о й  
с л у ж б ы . П е р е д  н а зв а н и ем  к а ж д о й  м ето д и к и  п ри вед ен ы  д ата  у т в ер ж д е н и я  
и  н о м ер . В о т л и ч и е  от  п р е д ы д у щ и х  вы п уск ов  (1 9 7 7  и 1983 г г . )  в к н и г у  
в к л ю ч ен ы  ун и ф и ц и р о в а н н ы е  м ет о д и к и  о п р е д е л е н и я  о т д е л ь н ы х  г р у п п  п р е ­
п а р а тов , р ек о м ен д о в а н н ы х  с п е ц и а л и с т а м и , с о т р у д н и ч а ю щ и х  в о б л а с т и  
а гр о п р о м ы ш л е н н о го  к о м п л е к с а  п о  п р о б л е м е  «Г и г и е н а  и  т о к с и к о л о ги я  
п ести ц и д о в , и з у ч е н и е  в о зм о ж н ы х  о т р и ц а т е л ь н ы х  п о след ств и й  п р и м ен ен и я  
п ести ц и д о в  и  и х  п р о ф и л а к т и к а » .

М ет о д и к и  п р ед н а зн а ч ен ы  д л я  к о н т р о л я  за  о стато ч н ы м и  к о ли ч е ст в а м и  
п ести ц и д о в  в эк с п о р т и р у ем о й  п р о д у к ц и и , н о  м о гу т  б ы ть  и сп о ль зо в а н ы  
т а к ж е  д л я  к о н т р о л я  к ачества  о т е ч е с т в ен н о й  п р о д у к ц и и . М е т о д и ч е с к и е  
у к а з а н и я  сгр уп п и р ов а н ы  п о  к л а с са м  о п р е д е л я е м ы х  со ед и н ен и й , а вн утр и  
к а ж д о го  п о д р а зд ела  д л я  уд о бств а  п о л ь з о в а н и я  п ести ц и ды  р а сп о ло ж ен ы  
п о  а лф а в и т у . Т а к а я  ф орм а  и з л о ж е н и я  п о зв о л я е т  сд е л а т ь  о б о б щ е н и я  п о  
м ето д а м  о п р е д е л е н и я  в а ж н е й ш и х  к л а с со в  п ссти ц и д н ы х  п реп аратов . М е т о ­
ды  о п р е д е л е н и я  б и о л о г и ч е с к и х  средств  защ и ты  р астен и й  в ы д елен ы  в 
с п ец и а ль н ы й  р а з д е л  во в тор ом  т о м е .

В  сбор н и к  в к л ю ч ен ы  м ет о д и к и  о п р е д е л е н и я  в п р о д у к т а х  п и та н и я , 
к о р м а х , с е л ь с к о х о зя й с т в е н н о й  п р о д у к ц и и , воде, п о ч в е , в о з д у х е , б и о ­
л о г и ч е с к о м  м а т ер и а ле  п ести ц и д о в  р а з л и ч н о г о  х и м и ч е с к о го  стр оен и я  в 
о д н о й  п р обе , м ето д и к и  о п р е д е л е н и я  гр у п п  п реп аратов , б л и з к и х  п о  
с т р о ен и ю , м ето д и к и  о п р е д е л е н и я  в о д н о й  п р о бе  см есей  п р еп ар атов , 
и с п о л ь з у е м ы х  в и н т ен си в н ы х  т е х н о л о г и я х  в о зд елы в а н и я  с е л ь с к о х о ­
зя й ст в ен н ы х  к у л ь т у р ,  а т а к ж е  м ето д и к и  о п р е д е л е н и я  о т д е л ь н ы х  п р е ­
п аратов .
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М етоди чески е указания вклю чаю т краткую  характеристику ф и зи к о ­
х и м и ч еск и х  свойств препарата, описание принципа метода о п р ед елен и я , 
п еречен ь  необходи м ы х  реактивов и приборов, детальное и зло ж ен и е  т е х ­
ники оп ред елен и я  и способа расчета результатов  анали за . Г осуд ар ст­
венные стандарты на хим ические реактивы, аппаратуру и прибефы пе­
риодически изм еняю тся в связи с истечением  срока годности , п оэтом у  
описание текущ ей  норм ативно-технической  докум ентации  на реактивы  и 
приборы  вы несено в П р и лож ен и е .

П редусм отрен о, что при использовании всех методик пробы  отби ­
рают в соответствии с «Униф иц ированны м и  правилами отбора проб  
сельскохозяйственной  продукции , пищ евы х продуктов и объектов о к р у ­
ж аю щ ей  среды д л я  оп ределен и я  м икроколичсств  пестицидов», утверж ден ­
ными 21.08.79 N° 2051-79.

П р и  определен и и  остаточны х количеств пестицидов н еобход и м о  р у ­
ководствоваться П р ави лам и  устройства, техн и ки  безопасности , п р ои з­
водственной санитарии, противоэпидем ического режима и ли ч н о й  ги ги е ­
ны при работе в лаборатори ях  (о тд елен и ях , о тд елах ) системы здраво­
охран ен и я , №  2455-81 от  20.10.81.

В связи с важностью получения сопоставимых данных об остаточных 
количествах пестицидов для решения вопросов о возможности и путях  
реализации продукции растениеводства по назначению во втором томе 
приведены методические указания по контролю уровней и изучению  д и ­
намики содержания пестицидов в почве и растениях, а также перечень  
утвержденных санитарно-гигиенических норм максимально допустимых  
уровней содержания пестицидов в пищевых продуктах (м Д У ) и пре­
дельно допустимые концентрации пестицидов (П ДК) в почве и воде.

К н и га  предназначена д ля  работников лабораторий , зан и м аю щ и хся  
контролем  остаточны х количеств  пестицидов. Она полезн а  а гроном ам , 
врачам, би ологам , хим икам  и другим  специалистам , занятым защ и той  
растений, охран ой  окруж аю щ ей  среды, проф илактикой н еб ла гоп р и ятн ого  
воздействия пестицидов на население.

У тверж дено 10.10.79

ЕДИНЫЕ ТРЕБОВАНИЯ К М ЕТОДИКАМ  ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
СОДЕРЖ АНИЯ ОСТАТОЧНЫ Х КОЛИЧЕСТВ ПЕСТИЦИДОВ 
В ПИЩЕВЫХ П Р ОД УК ТАХ И ОБЪЕКТАХ ОКРУЖ АЮ Щ ЕЙ 
СРЕДЫ {МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ)

Н астоящ ие м етодические указания распространяются на м етодики 
определения  содерж ания пестицидов в продуктах  питания, воде, почве, 
корм ах, биологическом  м атериале, воздухе.

У казан и я  устанавливаю т единые требования к построению , содерж а­
нию , и злож ен и ю  нормативны х докум ентов  (аттестатов, техн и ч еск и х  у с ­
ловий , м етодических указан и й ) на методики определения содерж ания 
пестицидов в продуктах  питания, корм ах и объектах внеш ней среды,
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требования к приборам, реактивам, к подготовке и проведению анали­
за, обработке результатов, метрологическому обеспечению.

О бщ ие положения. Нормативные документы на методики определения 
содержания пестицидов в пищ евых продуктах, кормах и объектах при­
родной среды должны соответствовать современным требованиям норма­
тивно-технической документации, принятым в нашей стране и меж дуна­
родных организациях.

В документы нуж но вклю чать современные методы, проверенные в 
экспериментальны х и производственных условиях, имею щ ие метрологи­
ческое обеспечение. С ледует предусматривать использование приборов, 
прош едш их государственные испытания, внесенных в Государственный 
реестр и выпускаемых серийно, а также приборов, требования к кото­
рым установлены в Государственных стандартах и нормативно- 
технической  документации. Целесообразно предусматривать приборы с 
регистрацией показаний в форме, пригодной д ля  статистической обра­
ботки, в том числе с выходом на вычислительные устройства.

В методики определения содержания пестицидов в пищевых продук­
тах , кормах и объектах окруж аю щ ей среды необходимо вклю чать анало­
гичны е по точности дублирую щ ие методики для повышения достоверности 
идентификации и для  того, чтобы можно было использовать имеющиеся 
приборы.

В методики следует вклю чать требования по обеспечению  безопас­
ности труда и производственной санитарии.

Срок действия временных нормативных документов устанавливается 
до утверждения гигиенических регламентов.

Единые требования к методикам. Нормативный документ долж ен  со­
держать вводную часть и следую щ ие разделы: «К раткая  характеристика 
препарата», «П ри н ц и п  метода», «М етрологическая  характеристика мето­
д а », «И збирательность метода», «Реактивы  и растворы», «П риборы  и 
посуда», «Подготовка к определению », «Х о д  анализа », «Обработка ре­
зультатов анализа», «Требования безопасности».

В заглавии должны найти отражение наименование пестицида, 
объекты анализа и принцип метода определения (например, «М етоди ­
ческие указания по определению  хлорорганических пестицидов в почве 
хроматографическим м етодом »).

Вводная часть долж на отражать назначение и область применения 
методики (и ли  методик). Она долж на содержать: характеристику
действующ его вещества (и ли  действую щ их вещ еств); общ епринятое 
название (Com m on name) и название по Госту; химическое название; 
структурную  и эмпирическую  ф ормулы , м олекулярную  массу; синонимы 
или  торговые названия; физические и химические свойства -  цвет, 
запах, температуру кипения, упругость паров, стабильность, раство­
римость в воде и основных органических растворителях, коэффициенты 
распределения (если  они известны ); допустимую  суточную  дозу, 
максимально допустимые уровни и предельно допустимые концентрации; 
особые токсические свойства (возможность образования метаболитов 
с больш ей токсичностью и и х  характеристика); область применения 
пестицида; группу пестицида и перечисление культур , на которых его 
применяют (например, послсвсходовый гербицид на посевах картоф еля).

Раздел  «П ринц ип  метода» долж ен отражать принцип, на котором 
основана методика, с указанием  основных параметров определения и
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возмож ности оп р ед елен и я  основны х токсических м етаболитов (н ап р и м ер : 
«М етод и к а  основана на хроматограф ировании Д Д Т  и его  м етаболи тов  
Д Д Д  и Д Д Е  в тонком  слое  си ли кагеля  в системе гексан -  ац етон  п о сле  
экстракции из увлаж н ен н ой  почвы смесью  растворителей  
«-гек са н  —ацетон  и очистки экстракта концентрированной серной  
к и сло то й »).

Е сли  действую щ ее н а ч а ло  определяется в сумме с его  токсическим и  
м етаболитам и , след ует  и х  перечислить.

Р а зд ел  «М етр о ло ги ч еск а я  характеристика метода» д олж ен  отраж ать  
след ую щ и е параметры : диапазон  определяем ы х концентраций ; п р ед ел  
обнаруж ения в м кг; п редел обнаруж ения в мг/кг, м г/л  и ли  м г/ м 3 (п р е ­
делы  обнаруж ения, кром е оговоренны х специально случаев , не д олж н ы  
превыш ать М Д У  и ли  П Д К ) ;  среднее значение определения стандартны х 
количеств пестицидов в пробе в %  (д ля  установления процента оп ред е­
лен и я  на р а зли чн ы х  к у ль т ур а х  след ует  проводить а н а ли з  ти п и ч н ы х  
представителей, а в с луч а е  узкой  области  применения пестицида — на 
тех  к у льтур а х , д ля  которы х предназначен пестицид; чи сло  п а р а л л е л ь ­
ны х определений  ( л )  не д олж н о  быть м енее 5 ); стандартное о т к л о н е ­
ние; относительное стандартное отклонение; доверительны й ин тервал  
среднего (при  р  =  0 ,95  и п =  5 ).

С реднее зн ачение определения  стандартных количеств  и д овер и ­
тельны й интервал среднего приводятся д ля  трех  концентраций : равной  
М Д У ; равной удвоен н ом у п ред елу  обнаруж ения; равной п олови н е  М Д У  
(П Д К ) ,  если  она выше предела  обнаруж ения или , если  М Д У  (П Д К )  нс 
установлены , д ля  трех  концентраций в определенном  д и ап азон е к о н ­
центраций.

В разделе «И зб и р а тельн о сть  м етода» характеризую т и зб и р а тель ­
ность метода в присутствии пестицидов, б ли зк и х  по х и м и ч еск о м у  
строению  и области  прим енения. Е сли  имеются меш аю щ ие оп р ед елен и ю  
примеси, даю т (п о  возм ож ности ) и х  описание и указы ваю т к он ц ен тр а ­
цию , с которой начинает сказываться и х  влияние.

Р а зд е л  «Р еакти вы  и растворы» долж ен  содержать п еречень п р и м е­
няем ы х реактивов и м атериалов  с указанием  степени и х  чистоты  в 
соответствии с сущ ествую щ им и  стандартами, н аучно-технической  д о к у ­
м ентацией , а такж е растворов с указанием  сроков хранения и н е о б х о ­
дим ого  количества.

В м етодиках газохром атограф ического  определения остаточны х к о ­
личеств  пестицидов долж ны  быть указаны  типы хроматограф а и д етек то ­
ра и его  селективность; м атериал, длина и диаметр хр ом атогр аф и ­
ческой колонки .

В м етодиках по оп ред елен и ю  остатков пестицидов методом  т о н к о ­
слойной  хром атограф ии  долж ны  быть указаны  размер пластинок , т о лщ и н а  
слоя , марка сорбента и его  зернение.

В м етодиках по оп ред елен и ю  остатков пестицидов оптическим и  м е ­
тодами долж ны  бы ть указаны  тип  прибора, тип и размеры кю вет и тип  
катодной лам пы  (атом но-абсорбционная  спектроф отометрия).

Р а зд е л  «П од готов к а  к о п р ед елен и ю » долж ен  содержать требован и я  
ко всем подготовительны м  работам , предш ествующ им оп ред елен и ю  оста ­
точного  количества пестицидов: приготовлению  стандартных, градуи ро­
вочны х и д р у ги х  растворов с указанием  сроков и х  хранения; оч и стк е  
растворителей; п риготовлению  хром атограф ических пластинок и  наса -
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док ; кондиционированию  хром атограф ических  колонок ; построению  гра­
дуировочны х графиков.

П р и  использовании способов очистки  растворителей* о тли чаю щ и хся  
от общ еприняты х* д олж н о  быть дано подробное и х  описание.

Р а зд е л  долж ен  содержать требования к установке и подготовке 
всех  средств определения в соответствии со стандартами и н а уч н о - 
техн и ческой  докум ентацией , с учетом  требований безопасности.

У становление зависимости аналитического  си гнала  от содерж ания 
оп ределяем ого  вещества* построение градуировочного  граф ика н ео б х о ­
дим о проводить в соответствии со стандартами и Н а уч н о -техн и ч еск ой  
докум ентацией  на приборы.

Р а зд е л  «Х о д  а н а ли за » д олж ен  содерж ать конкретны е, подробные 
сведения о  порядке вы полнения всех операций  по оп ределению  содерж а­
ния остаточны х количеств пестицидов в отобранны х п робах пищ евы х 
продуктов, кормах* воде, почве.

Р а зд е л  долж ен  содержать след ую щ и е  подразделы : «О золен и е* гидро­
л и з  пробы » (в случ а е  необходи м ости ), «Э кстракц и я  и очистка экстрак­
тов » и др.

В м етодиках определения м икроколичеств  пестицидов методом  га ­
зовой хроматограф ии следует  приводить условия  хроматограф ирования, 
а им енно: необходим ы е газы и скорости и х  потока (м л / м и н ); тем пера­
тура термостата колонки , детектора, испарителя ( ° С ) ;  вводимые в 
испаритель объемы упаренны х экстрактов; время удерж ивания -  абсо­
лю тн ое  и относительное (среднее и з трех  оп ред елен и й ); способ п о­
строения градуировочного граф ика; ли н ей н ы й  динам ический диапазон  
детектирования; способ количественного  определения.

В методиках определения  остаточны х количеств пестицидов х р ом а ­
тограф ией  в тонком  слое  н уж н о  приводить способы приготовления  
хром атограф ических пластинок: услови я  нанесения пробы на п ластинку; 
условия, хроматограф ирования; вид хром атограф ической  камеры; подвиж ­
ная ф аза; способ и степень насы щ ения парами подвиж ного растворите­
л я ; д ли н а  пробега растворителя; проявляю щ ий реактив; способ обра­
ботки  хром атограм м  (нагревание, о б луч ен и е  У Ф -св етом  и т .п .); 
величина л  (среднее из 5 о п р ед елен и й ); способ количественного  оп ре­
д елен и я . П р и  использовании денситометра приводятся его  основные 
параметры.

П р и  ф отоколорим етрическом  и спектроф отометрическом  оп ределен и ях  
способ приготовления градуировочны х растворов д олж ен  быть представ­
л е н  в виде таблицы  и указана д ли н а  волны , при которой измеряется 
оптическая плотность градуировочны х растворов.

Д л я  повыш ения надеж ности идентиф икации пестицидов методика 
долж н а  вклю чать альтернативны е способы  очистки экстракта. М етодика 
газохром атограф ического  оп ред елен и я  остаточны х количеств  пестицидов 
д олж н а  вклю чать ан али з не м ен ее  ч ем  на д в ух  хром атограф ических ко ­
л о н к а х , заполн ен н ы х неподвиж ными ф азам и различной  полярности . М ет о ­
дика определения  остаточны х количеств  пестицидов методом  тонкослой ­
ной  хром атограф ии долж на вклю чать, как правило, альтернативны е у с ­
лов и я  хроматограф ирования (разны е сорбенты , проявляю щ ие реагенты , 
н е  м ен ее  д вух  подвиж ны х растворителей ).

Р а зд е л  «О бработка результатов  а н а ли за » долж ен  содержать сведе­
н и я  п о  обработке п о луч ен н ы х  дан н ы х  и  расчетные ф орм улы . Содерж ание
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остатков пестицидов в ан али зи руем ой  пробе вы числяю т как среднее из 
д в ух -тр ех  п а р а ллельн ы х  определений . Результаты  оп ределен и я  оста­
точн ы х  количеств  пестицидов по действую щ ем у н ачалу  сум м и рую т с р е ­
зультатом  оп ределения  токсичны х метаболитов в пересчете на исходное 
действую щ ее вещ ество.

С одерж ание токсичны х м етаболитов в анализируем ом  субстрате о п ­
ределяю т раздельн о  от и сходного  действую щ его вещества в том  случ а е , 
если  д ля  н и х  утверж дены  максим ально допустимые уровни остаточны х 
количеств .

Р а зд е л  «Т р еб ов а н и я  безопасности » долж ен  содержать сп ец и альн ы е 
правила безопасности при вы полнении операций определения  содерж ания 
остаточны х количеств  и соответствовать «П рави лам  устройства, т е х н и ­
ки безопасности , производственной санитарии, противоэпидем ического  
реж има и ли ч н ой  гигиены  при работе в лабораториях (о тд елен и я х , о т ­
д е л а х ) санитарно-эпидем иологических  учреж дений системы М инздрава  
С С С Р »  №  2455-81 от 20.10.81.

В м етодических ук азан и ях  долж ны  содержаться сведения об авторе 
или  авторских к оллек ти в ах , принимавш их участие в разработке м етоди ­
ки (ф ам и ли я , и., о., место работы ).

Е сли  в разработке методики приним ало участие н есколько  автор-
ск и х  коллективов , то и х  нум ерация приводится в тексте м етодики  в
соответствую щ их разделах арабскими цифрами, а ссы лки даю тся в
скобках.

Е сли  какая-ли бо  часть методики утверж далась ранее, то с лед ует
указать номер утверж дения и дату.

Д л я  разработки методики определения микроколичсств пестицидов
след ует  использовать типичны е д ля  ан али зи руем ы х субстратов
объекты :

С ем ечковы е ф рукты Я б ло к и
К осточковы е плоды С ливы , вишни, персики
Я годы Ч ерная  смородина
М я гк и е  плоды К луб н и к а
К ап уста Б елокочанная  капуста
Л истовы е овощ и Ш п и н ат , салат
К орнеплоды М орковь
П лодовы е овощ и Том аты
Ты квенны е О гурцы
Бобовы е Г ор ох
Зерновы е П ш ен и ц а , к укуруза
Корм овы е растения Ф ур аж , кормовые концентраты
П родукты  переработки Ж м ы х и , шроты, фосфатидные
м асли чн ого  сырья концентраты , л у з га
Растительны е масла П од солн ечн ое масло
С п ец и альн ы е культуры О пределяю тся в соответствии с областью

применения
П родукты  ж ивотного Ж и р , печень, мыш ечная ткань (м я с о ) ,
происхож дения яйца, м олоко
П очва С  больш им  и малым содерж анием  гум уса
Вода П итьевая вода
В озд ух В оздух  рабочей зоны и атмосф ерный
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П р и  разработке методических указаний  по определен и ю  остаточны х 
количеств  пестицидов, прим еняем ы х на небольш ом  чи сле  к у льтур , сред­
нее зн ачен и е определения устанавливаю т д ля  каж дой культуры . Ш и р ок ое  
прим енение пестицидов на р азли чн ы х  к у льтур а х  предполагает уста­
н овлен и е среднего значения оп ределен и я  д ля  н аи более  типичны х объек ­
тов, которы е выбирают в соответствии с преимущ ественны м содерж анием  
в н и х  растительны х восков и м асел, ж ивотны х ж иров, гум уса , п и гм ен ­
тов и д р у ги х  коэкстрактивны х веществ. В соответствии с этим  методи­
ческие указания практически м о гу т  быть использованы  д ля  анализа  
д р у ги х  объектов из субстратов ук азан н ого  вида.
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МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ П О  ОПРЕДЕЛЕНИЮ БМК И БЕНЛАТА 
П О  БМК В РАСТИТЕЛЬНЫХ ОБЪЕКТАХ, ВИНЕ, ПОЧВЕ И ВОДЕ 
М ЕТОДОМ  ТОНКОСЛОЙ НОЙ  ХРОМАТОГРАФИИ *

Краткая характеристика препарата. Бенлат (ф ундазол, беном ил, 
Д -1991 ) -  системный ф унгицид, рекомендуемый для борьбы с грибковыми 
болезням и  растений (парш а, серая гниль и т.д.). Д ействую щ ее начало  
препарата N - d -бутилкарбамидобензимидазол и л -2 )-О -м ети л  карбамат.
Брутто ф ормула C h H 18N 0 3. М олекулярная  масса 290,0. В чистом виде 
белы е кристаллы, т. пл. 290 °С  (с разлож ением ). Практически не­
растворим в воде, п лох о  растворим в органических растворителях. В 
пищ евых продуктах растительного происхождения М Д У  0,5 м г/кг, в са­
харной свекле, пш енице 1 мг/кг. В растениях, воде и почве бенлат 
быстро гидролизуется до Б М К .

Б М К  (бавестин, карбендазим, Б А С -346 ) -  системный ф унгицид с 
аналогичной  бенлату областью  применения. Действую щ ее начало препа­
рата -  метиловый эфир 2-бензимидазолилкарбаминовой кислоты. Брутто 
ф ормула C9H9N 30 2. М олекулярная  масса 191,3. В чистом виде белы е 
кристаллы , т. пл. выше 300 °С . П ри  300 °С  возгоняются с разлож е­
нием, которое начинается при 230 °С . Растворимость в 100 г  раство­
рителей  при 20 °С , г: для  воды -  0,01; этилового спирта -  0,04;
ацетона -  0,03; циклогексана -  0,001; бензола -  0,001; хлороф ор­
ма -  0,01. В сахарной свекле М Д У  0,1 мг/кг. В о гурцах , яблоках , 
винограде, зем лянике, черной смородине содержание Б М К  нс до­
пускается.

Принцип метода. М етод основан на извлечении бенлата и Б М К  из 
анализируемы х объектов этилацстатом, очистке экстракта перераспре­
делением  в соляную  кислоту, а затем, после подщ елачивания раствора, 
в этилацетатс и определении Б М К  методом Т С Х .

М етрологическая характеристика метода. П редел обнаруж ения в 
хроматограф ируемой пробе: на У Ф  пластинках -  3 мкг [1 ] ;  5 м кг при 
проявлении пластинки бромфеноловым реагентом [2 ]; 10 м кг при прояв­
лении  пластин фосфорно-молибденовой кислотой [3 ]. П р едел  определе­
ния в исследуемы х объектах, мг/кг: арбузы, яблоки, огурцы  -  0,1; 
семена хлопка, льн а  -  0,2; семена мака, шиповника, в подорожни­
ке -  0,3; в почве -  0,15; воде -  0,02; в вине -  0,1 м г/л. Среднее 
значение определения стандартных количеств бенлата и Б М К  при п *  15 
во всех объектах -  80 ,0% . Стандартное отклонение при л  »  15 ± 7 ,1 % . 
Доверительный интервал среднего при р  -  0,95 и л =  5 80 ± 9 % .  Р а з­
мах варьирования д ля  всех объектов 70 ,0-90 ,0% .

Избирательность метода. М етод селективен. Цирам, цинеб, Т М Т Д , 
каптан и другие определению  не мешают.

* Разработаны: К .Ф . Новиковой, Л .И . Лещ инской (В Н И И Х С З Р ) (1 ] ;  
Г .И . Крамаренко (В И Л Р ) ;  B j V. Снгасвой (Институт биоф изики) [2 ] ;  
Н .В . Бажановой, К .В . Аветисян (А р м Н И И З Р ) [3 ].
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Реактивы и материалы. А ц етон  х .ч . Хлороф орм свежсперегнанный, 
х .ч . Этилацетат свсжсперегнанный, х .ч . Этиловый спирт, 96% -ны й. 
Гексан х .ч . Ц иклогексан  х.ч. А м м иак , 30% -ны й раствор. Гидроксид 
натрия 4 н. Безводный сульф ат натрия х.ч . Хлороводородная кислота, 
0,1 н. раствор. Ледяная уксусная кислота. Фосф орно-молибденовая 
кислота чд .а ., 1% -ны й раствор в этиловом  спирте. Н итрат серебра 
ч.д.а., 1% -ный. Бромфеноловый синий чд .а ., 0 ,05% -ны й  раствор в
ацетоне. П р о я в л я ю щ и й  р е а г е н т :  1% -ны й водный раствор 
азотнокислого серебра и 0 ,0 5 % -ный раствор бромфенолового синего 
смешать перед употреблением (1 :1 ). Лим онная кислота, 2 ,5 % -ный раст­
вор. П ластинки «С  ил у  ф ол» У Ф 254* С т а н д а р т н ы й  р а с т ­
в о р  Б М К  в ацетоне с содержанием 100 и 10 мкг/мл. Раствор стабилен 
при хранении в холодильнике 6 мес.

Приборы, аппаратура, посуда. А ппарат для встряхивания. Рота­
ционный вакуумный испаритель. Коф ейная мельница. П очвенное сито. 
Лам па  У Ф -света  типа «Х ром атоскоп » и ли  аналогичная с диапазоном из­
л уч ен и я  250-260 нм. Воронки делительны е на 500 и 1500 мл. К олбы : 
конические на 250 мл; круглодонны е на 250 м л; грушевидные на 50 м л; 
плоскодонные на 500 м л ; мерные на 100 м л. Мерные цилиндры. Ц ентри­
фуж ные пробирки на 10 м л ; градуированные с оттянутым кончиком; 
пипетки на 10; 5; 1 и 0,1 мл.

Подготовка к определению. Хроматографические камеры заполняю т 
системами подвижных растворителей за 1 ч до начала хроматографиро­
вания д ля  насыщения парами растворителей.

Х од  анализа. Э к с т р а к ц и я  и о ч и с т к а  э к с т ­
р а к т а .  Образец из огурцов, ябл ок , арбузов  с помощ ью ножа из­
м ельчаю т на кусочки размерами 0 ,5x0 ,5x0 ,5 см, отбирают среднюю 
пробу 30 г. Навеску пробы помещ аю т в коническую  колбу  на 250 м л, 
заливаю т 100 м л этилацетата и экстрагирую т фунгицид с помощ ью м еха­
нического встряхивания в течение 30 мин. Экстракт ф ильтрую т через 
бумажный ф ильтр в делительную  воронку на 500 м л. Экстракцию повто­
ряют ещ е 2 раза этил ацетатом порциями по 75 м л. И з  объединенного 
экстракта Б М К  извлекают реэкстракцией 0,1 н. НС1 3 раза по 50 мл. 
Объединенный солянокислый экстракт дважды промывают гексаном пор­
циями по 30 м л. Гексановый слой  отбрасывают. К  солянокислом у 
раствору добавляют 4 м л 4 н. раствора едкого натра (до pH  10) и 
трижды экстрагируют Б М К  этилацетатом  порциями по 50 мл. Этилацетат- 
ный экстракт сушат над безводным сульф атом натрия, ф ильтрую т в 
круглодонную  колбу вместимостью 200 м л  и с помощ ью ротационного 
вакуумного испарителя полностью  отгоняю т растворитель.

П робу из сем ян хлопка , льна, зерна  [1 1 измельчаю т с помощ ью 
кофейной мельницы  до размера частиц, равных размеру частиц манной 
крупы. Н авеску в 15 г  помещ ают в плоскодонную  к олбу  на 250 м л , за­
ливаю т этилацетатом (100 м л ),  а затем проводят экстракцию Б М К  и 
очистку экстракта, как указано д ля  огурцов.

П р обу вина  (30 м л ) помещ ают в делительную  в о р о н к у  на 300 м л  и 
трижды экстрагируют Б М К  этилацетатом порциями по 50 мл. Д альнейш ую  
очистку экстракта проводят по схем е, описанной д ля  огурцов.

П робу подорож ника, сем ян м ака , п л одов  ш иповника  [2 ] массой 10 г 
измельчаю т (кроме мака), заливаю т 100 м л этилацетата и экстрагируют 
на аппарате для встряхивания в течение 1,5 ч. Добавляю т безводный
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сульф ат натрия и  отф ильтровы ваю т через бумаж ны й ф ильтр  в д е л и т е л ь ­
ную  воронку. П ром ы ваю т растительную  пробу 2 раза этилац статом  пор ­
циями по 50 м л  и отф ильтровы ваю т в ту ж е д ели тельн ую  воронку. 
Э кстрагирую т Б М К  трижды 0,1 н. раствором соляной  кислоты  порциям и  
по 50 м л. О бъединенны й солянокислы й  раствор 2 раза промываю т пет- 
ролейны м  эф иром  (т . кип. 70-100 °С ) порциями по 50 м л . К  с о ля н о ­
кислом у раствору добавляю т 4 н. раствор едкого натра д о  pH  10. Д а ­
л е е  поступаю т так, как описано д ля  огурцов.

П р осеян н ую  через почвенное сито почву  [ 1 ] растирают в ступ к е, 
отбираю т навеску в 20 г , переносят ее в к о лб у  на 500 м л , тщ ательн о  
увлаж няю т водой (5  м л ),  а затем заливаю т 100 м л  эти лац етата  и 
экстрагирую т Б М К  с пом ощ ью  м еханического  встряхивания в течен и е  
1 ч. Э кстракцию  повторяю т ещ е 2 раза этилацстатом  порциям и  по 
50 м л . К аж д ую  порцию  экстракта ф ильтрую т в д ели тельн ую  воронку, и 
дальн ей ш ее определен и е проводят по схем е, описанной д ля  огурцов .

В о ду  (1 л )  пом ещ аю т в д ели тельн ую  воронку на 1500 м л , д обавляю т  
о к оло  30 г N a C l, затем  по каплям  -  4 н. едкий натр до pH  10 и 
экстрагирую т Б М К  этилацстатом  порциями один раз по 100 м л  и 2 раза 
по 50 м л  [11. Д а льн ей ш ую  очистку объединенного экстракта проводят 
по схем е, описанной  д ля  огурцов .

Х р о м а т о г р а ф и р о в а н и е .  С у х о й  остаток п осле  уд а ­
л ен и я  растворителя смывают количественно с помощ ью  2 -3  м л  ацетона в 
пробирку с оттянуты м  кончиком . В пробирку помещ аю т за плавлен н ы й  
сверху стеклянны й кап и лляр  и упариваю т ацетон, нагревая пробирку на 
горячей  водяной бане до объема около  ОД м л. Остаток с пом ощ ью  того  
же капилляра , но с отлом анны м  за плавленны м концом  наносят на х р о м а ­
тограф ическую  п ластинку. П а р а ллель н о  на пластинку наносят серию  
стандартны х растворов Б М К  с содержанием 3; 4; 5; 6; ...; 10 м кг. 
Хром атограм м у развиваю т ли бо  в системе этила ц стат -х лор оф ор м -л  едя на я 
уксусная кислота (50 :50 :10 ), ли бо  в системе то л уо л -э т и ла ц ет а т -э т и - 
ловы й спирт-ам м иак (60 :10:20 :2 ). Б М К  проявляется при о б луч ен и и  
пластин  под лам п ой  У Ф -с  в ста в виде синих ф лю оресц ирую щ их пятен  на 
ж елтом  фоне с R *  в первом случае  0,37 ± 0,02, во втором -  
0,47 ± 0,01. Д л я  проо вина мож но использовать лиш ь вторую  систем у, 
так как в первой на уровне Б М К  присутствуют пятна неизвестны х ко - 
экстрактивны х веществ. Л и н ей н ы й  диапазон определения 3 -10  мкг. П я т ­
на стабильны  н есколько  месяцев [1 ].

Экстракты п одор ож н и к а , м ака и ш иповника  [2 ] хром атограф ирую т в 
системе х лор оф ор м -ац етон -ц и к ло гек сан -ук сусн ая  кислота (7 :1 :2 :1 ), R f  
Б М К  в этой системе 0,38 ± 0,02. Е сли  хром атограм м у развивали на 
пластинке «С и л у ф о л *  без ф лю оресцентной  добавки, то хром атограм м у 
обрабатывают из пульверизатора  1% -ны м  спиртовым раствором ф осф ор­
но-м олибденовой  кислоты . П о с л е  выдерживания пластинки в течен и е  
15 мин под У Ф -св етом  Б М К  проявляется в виде ж елтовато-белы х  пятен  
на б лед н о -го лубо м  фоне. Н и ж н и й  предел определения 10 м кг в пробе 
[3 ] .  Л инейны й  диапазон  определения  10-20 мкг. Х ром атограм м у на 
пластинке «С и л  у ф ол *> без ф лю оресцентной  добавки можно такж е обраба ­
тывать после нагревания в суш ильном  шкафу при температуре 100 °С  в 
течение 5 -10  мин смесью  азотнокислого  серебра с бромф еноловым синим  
и после 2 -5  мин нагревания в суш ильном  ш каф у снимают ф он 2 ,5 % -н ы м  
раствором ли м он н ой  кислоты .

479



И а  хроматограммах Б М К  проявляется в виде синих пятен на ли м он ­
ном фоне [2 ]. Линейны й диапазон определения 5-10 мкг.

Обработка результатов анализа. Содерж ание Б М К  в пробе ( X , м г/кг 
или  м г/ л ) вычисляют по ф ормуле

Л
X  =  —  ,

Р
где А -  количество БМК, найденное в хроматографируемой пробе мето­
дом соотношения со стандартами, мкг; Р -  навеска или объем иссле­
дуемой пробы, г или мл.

Требования безопасности. Н еобходим о соблюдать правила безопас­
ности, рекомендуемые для работы с легковоспламеняю щ имися жидко­
стями.
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