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Настоящие методические указания предназначены для

санитарно-эпидемиологических станций и научно-исследова­
тельских учреждений Минздрава СССР,а также ветеринарных,агро­
химических, контрольно-токсикологических лабораторий Мин­
сел ьхоза  СССР и лаборатория других Министерств и ведомств, 
занимающихся анализом остаточных количеств пестицидов и био­
препаратов в продуктах питания,корках и внешней среде*

Срок действия временных методических указаний устанав­
ливается до утверждения гигиенических регламентов*

Методические указания апробированы и рекомендованы в 
качестве официальных группой экспертов при Госкомиссяи по 
химическим средствам борьбы с вредителями,болезнями рас­
тений и сорняками при МСХ СССР*(Председатель группы эк с ­
пертов -  М.Л.Клисенко)*

Методические указания согласованы и одобрены отделом 
перспективного планирования саяэпкдслу*бн ИНПиТМ им.Мар- 
ш ш овского Е*И. и лабораторным советом при Главней санитар­
но-эпидемиологическом управления Минздрав». СССР*
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МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ ПО ОПРЕДЕЛЕНИЮ ОСТАТОЧНЫХ 
КОЛИЧЕСТВ АКРЕКСА, ДИНОСЕБА,КАРАТАНА, ДНОКа В 
ВОДЕ* ПОЧВЕ И РАСТИТЕЛЬНОМ МАТЕРИАЛЕ ХРОМАТОГРА­

ФИЧЕСКИМИ МЕТОДАМИ

I* Краткая характеристика препарата

С14Н18°7^2

Мол. маоса 326,31

Акрекс (динобутон, талан, MC-I053) -  2 ,4 -д и н и тро-6 -*гор - 
бутил-фенилизопропиткарбонат, кристаллическое вещество желтого 
цвета, т .  пл. 60-61°С . Плохо растворим в воде, хорошо растворим 
в органических растворителях (ацетон, ксилол, этиловый спирт); 
растворим в н-гексане (1 ,9 2 ) .  Стабилен к действию кислот, щело­
чами гидролизуется до г5олее токсического соединения дииосеба с» 
последующей денитрификацией. Выпускается в форме 50#-ного смачи­
вающегося порошка. ВДзд для *фыс II9 -I4 2  м г/к г , Применятся как 
контактный акарицид и фунгицид на цитрусовых культурах, хлопчат­
нике и огурцах.

Поступая в организм, акрекс превращается в линосеб.
Действующее начало динооеба -  2 , 4-динитро-б-втор-бутил-

фенол
с н 2с н ( с н 3)2 Относ.мол.масса 

240,12
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Сцнодшмы: ДНБФ, бутофен, кклооеб.
Диносеб -  темно-желтое кристал ш ческое вещество с темпера­

турой плавления 42°С. Удельный вес при 20°С -  1 ,0 5 -1 ,1 5 *  Раство­
римость в воде 0 ,0 7 #  при 25°С, в спирте -  2 3 ,4 # . Диносеб хорошо 
раотворяетоя  в органических растворителях.

ОН
О с н 3 GyHgNo0  ̂ Мол. масса

ь з д з

ДНОК (ДИНОК* динитроортокрозол) -  4 ,6 -динитроО -крезол- жел­
тое  кристаллическое вещество о Тпл 8 6 ,4 °С ; *ТКИП 312иС* Давле­
ние паров при 25°С -  5 ,2 *1 0 "А ш  рт. с т .  Растворимость препарата 
(В ‘ Г на 100 г  растворителя) соста вл я ет : в воде -  0 1Сь2в ; в аце­
тоне -  100 , 6 , в бензоле -  3 7 ,Х5; растворим в диетиловом эфире, 
хлороформе, дихлорэтане. Образует соли с органическими и неорга­
ническими основаниями, хорошо растворимые в воде, которые в су ­
хом виде легко взрываются or удара и детонации. При действии 
воостановителей превращается з 4-иитро-& амино-0-крезол (вещ ество 
ж елтого цвета с Тпд 17 3 -1 74°С ). В почве сравнительно быстро 
разл агается . Выпускается в форме 40#~ного растворимого порошка 
желтого цвета (чаще .всего в иде натриевой со л и ), ЛДг^ для крыс
и мышей 4 0 -85  м г /к г . Применяется в качестве инсектицида и Фунги­
цида для опрыскивания садов , виноградником и многолетних злако­
вых тра в .

0С0СН=СНСНо

0 ^ - C H ( C H 3 )CGHI3

N О,
^18^24^2^6 Мод.масса 

364,41

Каратан (аратан , милдекс, д и н ок а т)-2 ,4 -д и н и тр о -6 -в тор -ок т и л - 
фенид-кротонат -  вязкая коричневая жидкость о т , кип, 138-140°С 
0 ,0 5  мм рт, о т . Практически не растворим в воде. Хорошо растворим 
в органических растворителях (о гн зо л , хлороформ, четыреххяориотый 
угл ерод, этиловый сп и р т). Выпускается в виде ч5#-ного смачивающе­
гося  порошка. ЛА-р для крыс 930-IJ0G  м г /к г . Применяется как фун­
гицид на по ю н ы х ,’ плодовых и яг хиннх культурах и на.огурицх в



парниках и теплицах,

2 . Методика определения
2.1* Принцип метода

Метод основан на экстракции анализируемых соединений из проб 
органическим растворителем, очистке экстрактов от мешающих ве­
ществ и определении с помощью газожидкостной и тонкослойной (ад­
сорбционной -  АТХ и распределительной -  РТХ) хроматографии. Мини­
мально детектируемые количества анализируемых соединений с по­
мощью электронно-захватного детектора постоянной скорости реком­
бинации составляют: акрекс -  3 нг, каратан -  5 нг. Линейный дина­
мический диапазон детектирования не менее 30 нг. Минимально отк­
рываемые количества с помощью тонкослойной хроматографии: акреко 
-  0 ,5  мкг ( АТХ) и 10 мкг(РТХ); какратан - '1 , 0  мкг (АТХ и РТХ);
ДНОК -  1 ,0  мкг (РТХ), диносеб -  3,,0 мкг (АТХ).

Метод определения акрекса и диносеба в почве основан на 
извлечении препарата из исследуемой пробы смесью органических.^ 
растворителей (гексан-ацетон 7 :1 ) ,  отгонке растворителя и после­
дующем хроматографировании в тонком слое силикагеля ИСК с цинко­
вой пылью; подвижный растворитель -  гексан-ацетон ( 4 :1 ) .  Препарат 
на пластинке обнаруживают путем восстановления его до аминосое-
динения и проявления пятэн нигидриновым реактивом.

При совместном определении акрекса и его метаболита диносе­
ба в качестве подвижного растворителя используется хлороформ, а 
зона локализации диносеба обнаруживается путем восстановления 
его до аминосоединения и проявления раствором п-диметил-амино- 
бензальдегида,

2 .2 .  Метрологическая характеристика метода приведена 
в таблицах 1 , 2 .

2 .3 .  Реактивы и растворы

Безводный сульфат натрия, ч .д .а . ,  ГОСТ 4166-76, предварительно 
отмытый н-гексаном и высушенный при температуре 160°С в течение 
16 часов.
Н -гексая, ТУ 6 -09 -3375 -73  (перегнанный)
Хлороформ, х .ч .  ТУ 6-09-4263-76  
Дистиллированная вода 
Соляная кислота, ч. ГОСТ 3118-77 
Серная кислота, х .ч ,  ГОСТ 4204-77



Стандартные растворы акрекса, каратана, ДНОКа и диносеба в ацето­
не о концентрацией 1,10  и 100 мкг/мл для тонкослойной хроматогра­
фии и . акрекоа и каратана в н -гексане с концентрацией I и
$0  мкг/мя. для газожидкостной хроматографии.
ХроматонН 0 ,1 6 -0 ,2 0  мм, промытый кислотой и оиланизированный 
ДЩС о 5% метилсияиконаS Е -30.
Хроматон N * 0 ,1 6 -0 ,2 0  мм, промытый кислотой и сичанизированный 
ДМХС, о 1Ь% QF -  I
Хроматом tl 0 ,1 6 -0 ,2 0  мм, промытый и оиланизированный ДЩС с  3%
фенчлметилсиликона Q\f -  17
Гидроокись калия ГОСТ 9285-78
Диэтиловый эфир х .ч .  ГОСТ 6262-79
Вазелиновое масло х .ч .  ГОСТ 3164-78
Ацетон,, ч .д .а .  ГОСТ 2603-79
Этиловый спирт, ректификат, ГОСТ 5962-67
Силикагель КСК ft 2 , ГОСТ 3956-76, ТУ 6 -0 9 -2 5 2 3 -7 2
Силикагель ЛС 5 /4 0 .микрон (ЧССР, Хемапол)
Приготовление пластинок для адсорбционной тонкослойной хромато­
графии.

14 г  силикагеля смешивают в ступке с  1 ,5  г  оернокислого каль** 
ция, прибавляют I г  цинковой пыли, супендируют смесь в 40 мл 
диотил пированной воды , Периодически перемешивая, суспензию равно­
мерно наносят на 8 -1 0  тщательно вымытых и обезжиренных пластинок. 
Пластинки сушат на воздухе при комнатной температуре в течение 
17 -18  ча сов , хранят в эксикаторе над слоем осушителя.
Приготовление пластинок для распределительной тонкослойной 
хроматографии.

14 г  оиликагеля и I г  сернокислого кальция смешивают с  50 чя 
дистиллированной воды в течение 10 минут, 5 -7  г  сорбционной м ао- 
оы равномерно наносят на ..одну пластинку (15 х 15 см) и сушат при 
комнатной температуре в течение 12 часов .

Приготовленную пластинку помещают в хроматографическую ка­
меру,, на дно которой налита смесь н-гекзана и вазелинового мас­
ла ( 9 5 :6 ) ,
После подъема фронта раотворителя на высоту 14 ,6  см пластинку 
яэилекалт из хроматографической камеры, сушат на воздухе в вы- 

шкафу и хранят в эксикаторе над слоем хлористого калыгая, 
Пластички л 0 тонкослойной хроматографии "Сил/фол" (ЧССР, 

Х счапс:)
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Бензол, ч.д.а. ТОСТ 13955-75
Ацетонитрил, ч. ТУ 6-П9-3534-74
Диметил'£ормамид, х.ч. ГОСТ 20258-74
Кальций хлористый, ч. ГОСТ 4161-77
У г о л ь активированный молотый марки КАД или ЭУ-А
Уголь активированный марки БАУ
Окись алюминия для хроматографии МРТУ 6-09-5296-68-4 
Кальций, сернокислый безводный, ч.д.а. ТУ 6-09-706-7.1 
Укоуиная кислота ледяная, ч.д.а. ГОСТ 18280-72 
п-Диметиламинобензальдегид, МРТУ 6-09-834-63, 0,25# раствор в 
этаноле
Пгшгидрин МРТУ 6-09-2726-65, 0,25# раствор в этаноле
Цинковая пыль, ч.д.а. ГОСТ 12601-76
Азот газообразный особой чистоты ГОСТ 92S3-74
Проявляющий реактив $ I. Перед использованием смешивают 10 мл
0,25# раствора нингидрина с I мя деляной уксусной кислоты.
Л роя злящий реактив J£ 2. В мерную колбу на 100 мл помешают 2. г 
гидроокиси калия, растворяют в этиловом спирте к доводят до мет­
ки этиловым спиртом.
Проявляющий реактив № 3. Перед использованием смешивают 10 мл 
0,25#-ного раствора п-диметилбензальдегида с I мл ледяной уксус­
ной кислоты.

2.4. Приборы и посуда

Газовый хроматограф о детектором по захвату электронов (Цвет-6, 
Цвет-106, Цвет-ПО и т.п.)
Ротационный испаритель ИР-IM, ТУ 25-11-917-74 
Водяная баня, ТУ 46-22-603-75
Вакуумный водоструйный стеклянный насос ГОСТ 10696-78'
Аппарат для встряхивания ТУ 642I-IQ8I-73
Де7глтелыи ' воронки на 100,280 и 1000 мл, ГОСТ 8613-75
Мерные колбы на 25 и 100 мл, ГОСТ 1770-74
Воронки Бюхнера, диаметр 13см ГОСТ 9147-73
Колба Бюнзена на 500 мл ТОСТ 6514-75
Коническая колба на 500 мл
Ультрахемископ типа "Хроматоскоп"
Стеклянные пластинки, 15 х Г5 см 
V-я?-:рос ипатки г ‘ОТ 20292-74



.Мельница электрическая для сельскохозяйственных культур,

ТУ* 46-22-236-76
Пульверизатор стеклянный
Сито капроновое, 100/120 мню
Камера хроматографическая ГОСТ 10565-63
Эксикатор ГОСТ 6371-64
Сушильный шкаф ТУ (И-I-14Т1-76 Е
Колонки для адо орб цио иной х пом ато граф.: и (300 х 15 мм) ,
МРТУ 42-2590-66

2.4Л .  Отбор проб

Отбор проб проводится н соответствии с унифицированными 
правилами отбора проб сельскохозяйственной продукции, пищевых 
иводуктов и объектов окружающей среда для опое деления микро ко­
личеств пестицидов, утвержденными Зем отителом Главного Посу­
да рс т не и и о го санитai>кого лрача ССС? 21.03.1 ь-79 аа $ 2051-79

2.5. 'Л ро я о дои и е оп ре я« * м е п ия

2.5Л .  Газожидкостная хромат^гпгхфия
2.5.1 Л .  Определение акрекса и каратана

Пробу поди (250-750 мл) помешает в делительную воронку на 
TOGO мп, трижды встряхивают хюрофопмел (50,50 и 50 мл)* Объе­
диненный хлороьормпий экстракт сушат настаиванием над безводным 
су л ьфатом I тт рил (5-13 г) втечем и е ..>0 мин и у пар и ш ю т  паст во- 
ритоль. Последние порции растворителя удаляют потоком сухого 
воздуха. Сухой остаток раст.юряют в I мл н-гсксаиа и хроматогра­
фируют а-н!квоту (3-3 мкл) при следующих условиях (хроматограф 
Ц|‘ чт~105): стеклянная спиральная к»'* понка (длина I м, внутренний 
диаметр 3 мм) зяпо’шенччя ХраматоНсм N  0 , 16-3,20 мм, промытом 
^попотей и ои inmr.ut по ванным ДМХС о & ’£ $ К-30, температура тер­
мостата к >тонок 2:'OcY: (хрогиатог|тз1ирочгшие каратана) и 2Р0°С 
(хроматеггЛпро** run агогкоа), температура термостат дегекто- 
j л 2! Ю ° . \ тем'нм'м т v ра по п ц  »нг г* л я ... к ■* \\ с ко ро о т ь га: ■ а - н о он? е ля 
( <  л г ' о ■ > оо й чистоты1* ч -* рев ко то н ку t )0 .и ч/ v чн, о к .1 с >о с т ь п роду - 
TV'-mow ra-ov \ плот осолой чистота) черев детектор 150 м^млн, 
окг.'осм'ь гм> и’р.:м :̂Ч-п 7 мть :w -■ чцп'V*":*оа 240 мм/чао, шкапа 

; :vi ..0'. О” l'a. ;hna.vK выходя oe!iii‘CTB иа колонии:
ЯЧГ-О, л, ГГ\‘ ". В, МЛЧПЧЫ уМОрЖИ!*.1И/Ч ПГЧЬ'ГЛГПи в олбпиие 3 .
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Определение анализируемых вещ еств на хроматограммах проводят по 
м етоду абсолю тной калибровки.

Для повышения надежности идентификации анализируемых ве­
щ еств может быть использована стеклянная ко понка (длина I м, 
внутренний диаметр 3 м м ), заполненная Хроматоном 0 ,1 6 - 3 ,2 0  мм, 
промытым кислотой  и сипанизирозанный iWXO с 3% ОУ-17. При этом 
хроматографирование каратана проводят при 230°С , акрекса  при 
2 0 0 °Г . Остальные условия  хроматографиоопания т е  же, что и при 
использовании 5 Е -3 0 .

При анализе водных п роб , загрязненных вещ ествами, которые 
м огут переходить в эфирную Фазу и затем  мешать определению 
нитроФенояьных пестицидов, экстракцию из воды проводят хлоро­
формом (1 0 0 ,5 0  и 50 м л ). Объединенный хлороформный экстракт- 
перен осят в делительную воронку, прибавляют 10 мл концентриро­
ванной серной  кислоты и энергично встряхиваю т в течение 3 -х  
минут. Кислотный слой отбрасы ваю т. Эту операцию повторяют еще 
один р а з , затем  промывают хлороформ дистиллированной водой 
(порциями по 10 -14  мл) до нейтральной реакция промывных вод , 
сушат хлороформ безводным сульфатом натрия, упаривают раствори ­
тель на ротационном испарителе до небольш ого объема (Г  м л ). 
Последние порции раствори теля  удаляют током  су х о го  в озд у ха , 
сухой  о ст а т о к  растворяю т в 1 мл н -ге к са н а  и далее поступаю т-'так , 
как описано выше.

2 . 5 . 1 . 2 .  П очва. Определение ак рекса

10 г  воздуш н о-сухой  почвы, потертой  и просеянной через 
си то  с  размером отверсти й  I мм, помещают в коническую колбу с  
пришлифованной пробкой на 500 мм, прибавляют 50 мл смеси  ац ето­
на с 0 ,0 5  .VI водным раствором  хгор и стого ,к а л ь ц и я  ( 1 :1 )  и помеща­
ют на аппарат для встряхивани на I ч а с . После отстаивания жид­
к о ст ь  сливают через складчатый Фильтр в делите гьную воронку, 
а  о с т а т о к  в колбе промывают двумя порциями смеси растворителей 
по 25 мл, сливая растворители после отстаивания через склад­
чатый фильтр в делительную воронку. Фильтрат в делительной во­
ронке трижды экстрагирую т н -гексан ом  (3  х 20 м л ). Объединенный 
гексановы й эк стр а к т  сушат настаиванием над безводным сульфатом 
натрия (5 -1 0  г )  в течение 15 -20  минут при периодагеском  встря­
хивании, сливают и упаривают растворитель на ротационном хспа-



р и т е л е  и  д а л е е  п о с т у п а ю т  т а к ,  к а к  о п и с а н о  п р и  о п р е д е л е н и и  в  

в о д е .

П о ч в а ,  С о в м е с т н о е  о п р е д е л е н и е  а к р е к с а  и  д и н о с е б а .

П р о б у ,  в  к о л и ч е с т в е  Г-0 г  п о м е щ а ю т  в  к о н и ч е с к у ю  к о л б у  и  

з а л и в а ю т  20 м л  в о д и .  3 л а ж н у ю  п о ч в у  з а л и в а ю т  50 м и  с м е с и  н ~ г е к ­

с а н а  с  а ц е т о н о м  ( 7 : 1 )  и  о с т а в л я ю т  н а  I  ч а с ,  п е р и о д и ч е о к  i  п о м е ­

ш и в а я ,  Э к с т р а к т  Ф и л ь т р у ю т  ч е р е з  с л о й  б е з в о д н о г о  с у л ь ф а т а  н а т р и я  

в  к о л б у  д л я  о т г о н к и  р а с т в о р и т е л я .  П о ч в у  э к с т р а г и р у ю т  е щ е  д в а ж ­

д ы  с м е с ь ю  и - г е к с а н а  с  а ц е т о н о м  п о  20 м л .  Э к с т р а к т ы  о б ъ е д и н я ю т .  

Р а с т в о р и т е л ь  о т г о н я ю т  н о  р о т а ц и о н н о м  и с п а р и т е л е  *-ю н е б о л ь ш о г о  

о б ъ е м а  ( 0 , 1- 0 ,2  м л ) .

2 . 5 . 1 . 3 .  О г у р ц ы ,  к а р т о ф е л ь .  О п р е д е л е н и е  а к р е к с а  и

к а р а  т а »1 а .

П р о б у  в  к о л и ч е с т в е  50  г  г о м о г е н и з и р у ю т ,  п о д д а с т  в  к о н и ­

ч е с к у ю  к о л б у  н а  500  м л  с  п р и т е р т о й  п р о б к о й ,  лсбавляют 10 м л  

д и с т и л л и р о в а н н о й  в о д ы ,  5 м л  к о н ц е и т р м р о к а н н о й  с о л я н о й  к и с л о т ы  

и  д в а ж д ы  э к с т р а г и р у ю т  х л о р о ф о р м о м  (2 х  50 м л )  па аппарате д л я  

в с т р я х и в а н и я .  П р о д о л ж и т е л ь н о с т ь  о д н о й  о п е р а ц и и  э к с т р а г и р о в а н и я  

15 м и н у т .  Х л о р о ф о р м н ы й  э к с т р а к т  с л и п а ю т  в  ц е л и т е л ь н у ю  в о р о н к у  

н а  б 50  м л  и  о т д е л я т *  о т  в о д н о й  ф а з ы .  О с т а т о к  и з  к о н и ч е с к о й  к о л ­

б ы  п р о м ы в а ю т  н а  в о р о н к е  Н ю х н е р а  п о д  в а к у у м о м  д в у м я  п о р ц и я м и  

х л о р о ф о р м а  п о  25 м л .  Х л о р о ф о р м н ы е  э к с т р а к т ы  о б ъ е д и н я ю т ,  п р и ­

б а в л я ю т  10 м л  к о н  ц е н т  р и р о к н ш о й  с е р н о й  к и с  п о т ы  и  э н е р г и ч н о  

п о т р я х и в а ю т  в  т е ч е н и е  3- х  м и н у т .  К и с л о т н ы й  с л о й  о т б р а с ы в а ю т .

Э т у  о п е р а ц и ю  п о в т о р я ю т  д в а ж д ы .  З а т е м  п р о м ы в а ю т  х л о р о ф о р м  д и с т и л ­

л и р о в а н н о й  в о д о й  д о  н е й т р а л ь н о й  р е а к ц и и  п р о м ы в н ы х  в о д  и  д а л е е  

п о с т у п а ю т  т а к ,  к а к  о т о  о п и с а н о  п р я  о п р е д е л е н и и  и  в о д е .

2 . 5 . 1 . 4 .  Т о м а т ы ,  О п р е д е л е н и е  а к р е к с а .

П р о б у  в  к о л и ч е с т в е  ,10-25  г  г о м о г е н и з и р у ю т ,  п о м е щ а ю т  в  к о ­

н и ч е с к у ю  к о л б у  н а  Г д .- О  м ч  о  п р и т е р т о й  п р о б к о й  и  т р и ж д ы  э к о т р а -  

' г  и р у  ю т  п а  а п  п а р * . ч т о  д л я  п о т р я х и в а н и я  с м е с ь ю  а ц е т о н а  с  в о д о й  

{3 х  30  м  л  \ .  ; 1 р о  % п  ж \ w  г * 1 м  ю о т  ь  о у . * ' :1 с п  г  р а  н и  и  о  к  с т  о н  г  \ р о  в а н  т  
30 v  ш у т .  i k v u i o - ш г ' т о н о г и е  э к с  г о а к т н  с п и * « а ^ т  ч е р е з  с к л а д ч а т ы й  

ф т ь г р  i ц п и з ’ -м ь н у ю  в о р о н к у  и  и з в л е к а е т  а к о г к о  н - г е к о а н о м  

О  v Z0 м л ) ,  1,\*т. 1ж и т е т ь н о ^ т ь  о д н о  * о п е р а ц и я  э к с т р а г и р о в а н и я  

3-5 ни нут. Гог-эо.ь'* |.t(> экстракты суша г настаиванием над безводным



сульфатом натрия (5 -1 0  г) в тичениэ 15-30 минут дри периодичес­
ком встряхивании, упаривают растворитель на ротационном испа­
рителе и далее поступают так , как это описано при определении 
в воде , В некоторых случаях требуется  проведение дополнительной 
очистки. Сухой остаток  после удаления н-гексана переносят двумя 
порциями ацетонитрила (или диметилТормамида) по 5 мл в делитель­
ную воронку, прибавляют 40 мл дистиллированной воды и извлека­
ют акреко н-гексаном (3  х 50 м л ). Объединенный гексановый эк ст ­
ракт сушат настаиванием над безводным сульфатом натрия и далее 
поступают так , как это  описано при определении в воде.

2 .5 ,2 *  Адсорбционно-тонкоелоИная хроматография (АТХ)

2 .5 ,2 ,1 ,  Вода. Определение акрекса и каратана.

При определении акрекса и каратана методом АТХ экстракция 
и очистка экстракта гтооводится таким же образом , как и при 
опр '-лечении газожидкостной хроматографией. Сухой оста ток  после 
уваривания очищенного экстракта растворяют в 0,5-1,0 мл ацетон 
на и количественно наносят на хроматографическую пластинку о 
тонким слоем силикагеля. На эту  же пластинку наносят 1 ,5  и 10 
мкг акрекса и -каратана (в  виде раствора в ацетоне) и проводят 
хроматографирование ь системе растворителей к -гекоан  -  ацетон 
( 4 :1 )  в хроматграфической камере, насыщенной парами подвижных 
растворителей в течении 2-х  ча сов ,

3 качестве второй системы растворителей может быть исполь­
зована та же смесь при соотношении компонентов 8 : 1 . После подъе­
ма подвижной Фазы на 10 см пластинку извлекают из хроматографи­
ческой камеры и помещают в вытяжной шкаф на 5 -1 0  млнут для уда­
ления следов подвижной фазы. Затем пластинку обрабатывают про­
являющим реактивом Л I и помещают в сушильный шкаф (Ю0°С) на 
5 минут (определение акрекса) и на 5-7 минут (определение кара­
тана) ♦ При наличии в пробе определ эмцх компонентов на пластинке 
появляется яркое малиновое пятно акрекса на оранжевом фоне с 
величиной /2^=0,48*0,01 и сиреневое пятно каратана о величиной 
%  х 0,50*0,01. Величина Л̂ акрекоа в системе растворителей 

гексан-ацетон (8:1) 0,40*0,01,
При использовании пля хроматографирования готовых пласти­

нок типа 'Юидуфол** дяя. обнаружения определяемых компонентов 
пластинку вначале обрабатывают взвесью цинковой пыли в ацетоне
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( 0 f 5 г  цинковой пыяй на 10 мл ацетона) и затем проявляющим реак­
тивом Л I .

2 .5 .2 .2 .  Почва, Определение акрекса.

При определении акрекса методом АТХ экстракция и очистка 
экстрактов  проводится также, как и при определений газожидкост­
ной хроматографией. В некоторых случаях необходима цопоянитель- 
ная очистка с помощью адсорбционной колоночной хроматографий.
Для э т о го  в стеклянную колбу Помещают последовательно 3-4 г без­
водного сульфата натрия, 5 г  окиси алюминия, 2 г  активированно­
го  угля марки КАД или ОУ-А и 2 г  безводного сульфата натрия. 
Гексановый экстракт, содержащий акрекс, пропускают через колон­
ку а затем акрекс элюируют бензолом, В упаренном бензольном 
элгоато аиреко определяют так, юк это описано выше.

Почва. Совместное определение акрекса и диносеба.

Подготовленные экстракты количественно наносят при помощи 
капиллярной пипетки На хроматографическую пластинку так, чтобы 
диаметр пятна не Превышал I  см. Центр пятна должен быть на рас­
стоянии 1 ,5  см от нижнего края пластинки. Колбочку с экстрактом 
2 -3  раза смывают небольшими Порциями эфира, Который также нано­
сят  в центр первого пятна. Справа и слева от пробы на расстоянии 
2 см от пробы наносят стандартные растворы (шприцом или мякропи- 
п етк ой ), содержащие 5 ,1 0  или 20 мкг препарата.

Пластинку с  нанесенными растворами помещают в хроматографи­
ческую камеру, в которую залит подвижный растворитель.

При определении акрекса й диносеба совместно подвижным раст­
ворителем служит хлороформ. Пластинки вынимают из камеры, высу­
шивают. Верхнюю часть пластинки покрывают стеклом, а открытую 
нижнюю часть обрабатывают до влажного состояния свежеприготов­
ленной смесью раствора п-диметиламинобензальдегида о уксусной 
кислотой. Затем обрабатывают верхнюю часть пластинки никгидригш- 
пым реактивом. Пластинку помещают в сушильный шкаф с температу­
рой Ю5°С на 5-7 минут* На оранжевом фоне проявляется яркое ма­
линовое пятно акрекса &^=0 ,8  и на белом фоне -  оранжевое пят­
но диносеба = 0 , 3 .

2 .5 .2 .3 .  Огурцы. Определение акрекса и каратана.

50 г  средней пробы огурцов при определении акрекса или
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кожуру, снятую со  100 г  огурпов при. определений каратана, мел­
ко нарезают, помещают в коническую колбу, заливают 50 -60  мл 
н -гексан а или хлороформа и экстрагируют 30 минут при периодичес­
ком встряхивании. Экстракт фильтруют через безводный сульфат 
натрия, переносят в колбу для отгонки растворителя. Экстракцию 
повторяют. Вновь полученный экстракт переносят в ту  же колбу? 
пробу промывают 2 раза 10-15 мл растворителя. Промывную жид­
кость объединяют с экстрактом и отгоняют растворитель на рота­
ционном испарителе до объема 0 ,5  мл. Остаток растворителя уда­
ляют продуванием воздуха . Сухой остаток  растворяют в 0 ,5 - 1 ?0 мл 
ацетона и далее поступают так , как это описано выше,

2 .5 .2 .4 ,  Яблоки, Определение акрекса и каратана

5% г  средней пробы яблок измельчают, помещают в коническую 
колбу и заливают 50-60  мл охлажденного гексана. Экстрагируют 
пестицид 30 минут на холоде (см есь  льда с  хлористым натрием) 
при периодическом встряхивании. Экстракт фильтруют через слой 
сульфата натрия (5-6 г )  в колбу для отгонки растворителя. Гексан 
отгоняют на ротационном испарителе, экстракцию повторяют. Вновь 
подученный экстракт фильтруют в ту  же колбу, что и предыдущий* 
Пробу дважды промывают охлажденным гексаном по 10-15 мл, промыв­
ную жидкость путем фильтрования через сульфат натрия объединяют 
с экстрактом . Гексан отгоняют на ротационном испарителе до 0 ,5  
мл, остаток  гексана удаляют продуванием воздуха .

Сухой остаток  в колбе охлаждают, растворяют в 1 ,4 -2  мл 
охлажденного ацетона. Осадок со  стенок сникарт стеклянной палоч­
кой. Все операции проводят при охлаждении пробы смесью льда с 
хлористым натрием. Смесь быстро фильтруют через слой безводного 
сульфата натрия (2  г )  в небольшой воронке в колбе для отгонки 
растворителя* Стенки еще трижды споласкивают небольш ие порция­
ми (1 ,5 -2  мл охлажденного ацетона, фильтруя каждый раз через 
сульфат натрия в колбу для отгонки. Ацетон отгоняют на ротацион­
ном испарителе до 0 ,5  мл, остаток  растворителя удаляют продува­
нием воздуха* Колбу охлаждают. Сухой остаток растворят' в 0 ,5 -  
1 ,0  мл ацетона и долее поступают так , как это  описано выше,

2 .5 .2 .5 .  Томаты. Определение акрекса
Подготовка пробы и очистка экстракта проводится так же, как 

ш в случае газожидкостной хроматографии, В некоторых случаях
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прбводится очистка о помощью адсорбционной колоночной хромато­
графий та к , как эт о  описано при определении в почве*

2*5*3* Распределительная тонкослойная хроматография (РТ£)
2 «5 * 3 Л * ВаЯаи Определение акрекса, каратана и ДНОКа.

Пробу воды (2 5 0 -7 5 0  мл) помещают в делительную воронку на 
1000 мл, подкисляют концентрированной соляной кислотой до 
рНг=1 ш трижды экстрагируют диэтиловым эфиром (100» 50 и 50 м л ь  
Объединенный эфирный экстракт сушат настаиванием над безводным* 
сульфатом натрия (5-10 г )  в течении 30 минут, упаривают раство­
ритель на ротационном испарителе до небольшого объема ( Г мл) и 
количественно наносят на пластинку о ТсчкиМ слоем силикагеля, 
импрегнирбванную вазелиновым маслом.. На э т у  же пластинку нано­
сят три гптна стандартного раствора смеси нитрофейоДьншс пести­
цидов в ацетоне в количествах 1 ,5  и ГО мкг каждого. Затем плас­
тинку помещают в хроматографическую камеру и хроматографируют 
в смеси ацетона и воды ( 7 0 :3 0 ) f насыщенной вазелиновым маслом 
(для насыщения смеси подвижных растворителей Вазелиновым мас­
лом 100 мл смеси и 5 мл вазелинового Масла встряхивают нй аппа­
рате для встряхивания в течении одного часа и дают отсто я ть ся )*  
После окончания процесса хроматографирования пластинку извлека­
ет яз хроматографической камеры и сушат на воздухе в вытяжном 
шкафу. Для обнаружения нитрофенольных пестицидов пластинку по­
мещают в ^Хроматоскоп̂ * При этом нитрофенольные пестицида обна­
руживаются в виде темных пятен на голубом фоне, иглой от шпри­
ц а  отмечают центры и контуры пятен нитрофенольных пестицидов на 
Пластинке и затем обрабатывают пластинку 2$-ным раствором гид­
роокиси калия в этиловом спирте. При этом нитрофенолыше пести­
циды обнаруживаются в виде ярко-желтых пятен на белом фоне.

Величиям fyприведены в таблице 4* Оценку содержания нитро- 
фенольных пестицидов в пробе проводят путем визуального сравне­
ния размера и интенсивности окраски пятен стандарта о пятнами 
пробы.

Для повышения надежности идентификации анализируемых с о е ­
динений в качестве второго  подвижного растворителя может быть 
использована та  же систем а при соотношений компонентов 65:35*

При анализе водных проб, загрезненных веществами, которые 
м огут переходить в эфирную фазу и затем машать определению 
нитро фенольных пестицидов, экстракцию из воды проводят х д о р о -



формом (I 0 0 t 50 и 50 м л), Объединенный хлороформный экстракт пе­
реносят в делительную воронку, прибавляют 10 мл концентрирован­
ной серкой кислоты и энергично встряхивают в течения 3 -х  минут.
Кислотный слой отбрасывают. Эту операцию повторяют еще один ра з. 
Затем .промывают хлороформ дистиллированной водой (порциями по 
15 мл) до нейтральной реакции промывных вод, сушат хлороформ над
безводным сульфатом натрия, упаривают' растворитель до небольшо­
го объема ( I  мл) на ротационном испарителе. Остаток количествен­
но наносят на хроматографическую пластинку и далее поступают так 
как это описано выше,

2 ,5 .3 ,2 .  Огурцы, картофель. Определение акрекса, каратана,
ДНОКа.

Пробу в количестве 50 г  гомогенизируют, помещают в коничес­
кую колбу на 500 мл с притертой пробкой, добавляют 10 м.л дистил­
лированной поды, 5 мл концентрированней соляной кислоты и дваж­
ды экстрагируют хлороформом (2  х 50 мл) на аппарате для встряхи­
вания, Продолжительность одной операции экстрагирования 15 минут 
Хлороформный экстракт сливают в делительную воронку на 250 мл 
И отделяют от водной фазы. Остаток из конической колбы промыва­
ют на воронке Бюхнера двумя порциями хлороформа по 25 мл. Хло- 
рофрмный экстракт объединяют, переносят в делительную воронку, 
прибавляют 10 мл концентрированной серной кислоты и энергично 
встряхивают в течение 3-х  минут. Кислотный слой отбрасывают.
Эту операцию повторяют дважды, затем промывают хлороформ дис­
тиллированной водой ( порциями по 15 мл) до нейтральной реакции 
промывных вод к далее поступают так, как это описано при опре­
делении в воде.

2 .6 .  Обработка результатов анализа.

Для определения содержания анализируемых веществ методом 
газожидкостной хроматографии используют следующие формулы:

IOO-A-Sp’ Vo

~ pVj я  5 х
гд е : X -  содержание препарата в пробе, мг/д. или м г /к г ;

А, -  количество стандарта, введенное в хроматограф, кг;
V i - объем экстракта, введенный в хроматограф, мкл;

-  общий объем экстракта, мкд^ 
s< -  площадь пика стандарта, мм";
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£ 3 -  площадь пика анализируемого соединения в пробе, мм2 ; 
Р -  количество анализируемой пробы, л или к г : ,
R -  процент определения (отк ры ваем ость ), найденный пред­

варительно.

Для определения содержания анализируемых веществ методом 
тонкослойной хроматографии использует следующую формулу:

г д е : Л -  содержание анализируемого вещества в пробе, м г/л
или м г /к г ;

А -  количество анализируемого соединения в пробе, 
найденное сравнением со  стандартом, мг;

а  -  объем или вес пробы, мя или г ;
R -  процент определения, найденный предварительно/

3 , Требования безопасности

Соблюдаются требования безопасн ости  обычно рекомендуемые 
для работы с химическими реактивами.

4* Настоящие методические указания разработаны:
Клисэнко ШшА .,  В.Д. Чмилем* А.М. Шмигидиной и С .В . Судковой 
(ВНИИ гигиены и токсикологии пестицидов, полимерных и пластичес­
ких м а сс , г .  К иев)^т Т.М .Петровой, (ВИЗ?, г.Л енинград),
3 *А.Лейка, С.Л.Акоронко (ВНИИ гигиены и токсикологии пестицидов, 
полиметэных и пластических м а сс , г .  Киев) и включают методические 
указания "Определение каратана, акрекса в воздухе, воде, огур ­
цах, я бл ок ах , биологическом материале и диносеба в биологичес­
ком материале тонкослойной хроматографией", "Определение динит- 
роортоклерозола ( ДНОК) в воде, картофеле, винограде и яблоках 
тонкослойной хроматографией", утвержденные 3 0 .0 8 ,7 3  г .  за №112-73



Таблмго I

Метрологическая характеристики метода определения акрекоа ( I )  и каратаяа ( 2 ) с 
помощью газожидкостной хроматографии*
Диапазон определяемых концентраций -  0 ,001-0 ,05  мг/л или мг/кг

Анализи­
руемаяирооа

! Предел обяару-1 
! женин / !
! мг/л, мг/кг !

Число парал­
лельных оп­
ределений

! Размах варьи-!Среднее зн а -!Стандартное!Относятель- 
! ронания !чение одре- ! отклонение,!ное стандапт- 
! !лений, % ! % !ное отклоне- 
! ! ! ! ние. %

I ! 2 ! I  ! 2 ! I ! 2 ! I  !! 2 ! I  !! 2 ! I  ! 2

Вода 0,001 0,003 5 5 7 ,0 9 ,0  86,0 80,7 2 ,63 3,34 3,06 4,16
Почва 0,05 5 9 ,0 97,0 3 ,3
Огурца, 0,01 0,03 5 5 8,0 11,0 82,5 79 ,8  3,93 3,38 4,78 4,24
Картофель
Томаты 0 , 0о 5 15,0 85,8 3 ,3

-133'
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Таблица 2*
Метрологическая характеристика метода определения 
акрекеа (I), каратана (2), ДЮК (3) с помощью 

тонкослойной хроматографии

Диапазон определяемых концентраций -
0,005-0*02 т / л  ш т  м г/к г

Анализи­
руемая
проба

! Предел обнаруже-! 
| ния мг/л# мг/кг !

Число параллель­
ных исследований

1 Размах варьи- 
! рованйя, %

! I ! 2 ! 3 i I j 2 ■ ! 3 1 Z ! 2 ! 3

Вода 0 ,0 0 5  0 ,0 0 8  0 ,005 5 т т г
5 5 20 ,0 20 ,0 20 *0

игурцы.
Картофель 0 ,0 5 0 ,0 8 0 f06 5 5 5 21 ,0 2 5 ,0 20,0

АТХ
Вода 0 ,0 5 0 ,0 3 - 5 5 - 10,0 10,0 —
Почва 0 ,0 5 - - 5 5 - 5 ,0 - -
огурцы f
картофель 0 *0 2 0 ,0 3 - 5 5 - 2 0 ,0 20 ,0 —
Яблоки 0 ,0 5 -0 ,0 8 - 5 5 - 20 ,0 20 ,0 -
Томаты 0 ,0 5 - - 5 - - 20 ,0 - -
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Продолжение таблицы 2.

Анализи- I Среднее значение 
руемая ! определения, %
проба !

! Стандартное
! отклонение, %

! Относительное 
! стандартное 
! отклонение, %

! I 1 2 ! 3 ! I ! 2 !! 3 ! I ! 2 ! 3

Вода 87 ,9 89 ,0 84 ,1

РТХ

9,54 10,41 9 ,6 3 10,86 11,68 11,45
Огурцы,
картофель 81,2 81 ,4 76 ,0 9 ,02 3,60 11,02 11,11 10,58 14,51

Вода 90 ,0 90 ,0

АТХ

6 ,5
Почва 88 ,3 - - - - - - ~ -
Огурцы,
картофель 83 ,0 82 ,0 «я 6 ,8 8 ,8 8 ,2 10,7 от
Яблоки 80 ,0 80 ,0 - 8 ,0 8 ,8 - I I f Q 11,0 *
Томаты 80,5 - - 8 г 8 - - 11,0 - от



Таблица 3
Величина удерживания акрекса и каратана на различных подвижных, фазах

Соединение ! Жидкая -фаза ! Время удерживания
ij

! Относительное удерживание ! по отношению к бутиловому эйиоу 
!2 ,4*5™трихлоотеноксиукоусной ! кислоты

to о о о о ! 220°С ! 230°С ! 200°С ! 220°С !! 230°С
Ате кс $ Е - 30 204,8 110,3 * 1,07 -

0/ - 17 253 f 3 - 99,0 1,14 - «
1

Каратан S E  - 30 617,9 290,9 * - 2,78 *
ьнU0
о \е

С У - 17 780,7 - 255., 8 - * 2,80 I 9£
1~



Таблица 4.
Величина flf нитрофенольных пестицидов

Названия ! Подвижный растворитель
нйтрофенолов | ацетон - вода ! хлороформ

! 65:35 ! 70:30 1

Каратай 0,26 0,35 -

Акреко 0,43 0,50 0,80

днок 0*93 0,95 -

Диносеб 0,30



-2 5 5 -

С С Д Е Р Ж А Н И Е

ХЛОРОРГАШЧЕСКИЕ ПЕСТИЦИДЫ

1 .  Временные методические указания указания по

определению ХОП (ДДТ,ДДЗ,ДДД, -ГХЦГ) в рыбе 
и рыбной продукции методом газожидкостной хрома­
тограф ии.

2 .  М етодические указании ло определению ХОП и сим- 
триазиновых пестицидов при их совместном присут­
ствии в почве с помощью Г1Х-

3 . Временные методические указания по определению 
остаточны х количеств митрана в воде ,сл и вах  и

яблоках методом ТСХ.

5-ОС5ОРОРГАНМЧЕСКИЕ ПЕСТИЦИДУ

I* М етодические указания по определению афоса в в о з ­
духе рабочей зоны методами ПкХ и ТСХ.

2 , Временные методические указания по определению б о я -  
ста р а  в ботве  и оубнжх картофеля, листьях и стеблях 
хлопчатника, ка п у сте , почве и воде ТСХ и FIX.

3 . Методические указания по определению глифосата и его  
метаболита- аминометилфосфоновой кислоты методом хро­
матографии в в о д е , п оч ве , растительном материале *

4, Методические указания по определению остаточных ко­
личеств дурсбана в в оде ,п очве ,л есн ой  растительности

и биосредах методом ТСХ.

5 . Временные методические указания по определению каун- 
то р а  в растениях сахарной свеклы и почве методом ТСХ,

Стр*

I

12

23

29

36

46

54

* 61



26 0-

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

8 . Временные методические указания по определению протио- 
фоса в растительном материале,почве и воде методами
ГЮ( и ТСХ« 52

9 . Временные методические указания по определению с е -  
лекрона в растительной продукции, почве и воде ТСк
и MX# 9 j

10# Временны» методические указания по определению хлоро­
фоса энзимно-хроматографическим методом в лцстыас 
белладонн и траве мяты перечной. ^0

II# Методические указания по определению в зерне и про­
дуктах его переработки ФОП,применяемых для обеззаражи­
вания зерна и зернохранилищ,хроматографическими мето­

дами® 105

АЗОТСОДЕРЖАЩИЕ ПЕСТИЦИДУ
1 . Методические указания по определению остаточных коли­

честв акрекса,диносеба,каратака,ДНОКа в воде,почве.
ш растительном материале хроматографическими методами. ц д

2. Временные методические указания по определению байгоиа
методом ГЖХ в молоке, Р30

3 . Временные методические указания по -определению барнона 
в воде, почве, растениях методом ГНХ.



-  261

Методически© указания по определению кронетона 
в в о д е , почве, корне югубнеплодах и растительном ма­
териала тех, ^

5* Временные методические указания по определению ри до- 
кила методом хроматографии в в о д е , почв©, растительном 
материала,

6 , Временные методические указания по определению ров- 
раля методом ТСХ в в о д е f почве # томатах , картофеле*ви­
ноград© , виноградном соке и вине* 168

7* Временные методические указания ронилана в раститель­
ной продукции*почве и вод© ТСХ и ГЖХ, 175

Вт Временные методические указания по определению э в и с е х - 
та в растительной продукции*почве и в воде ТСХ, 162

9 , Временны© методические указания ло определению э т и -
римода в растительной продукции#почве и воде ТСХ» 188

ПРОЧИЕ ПЕСТИЦИДЫ

I* Временны© методические указания по определению г о р а -  
нилбутирата методом Г1Х и ТСХ в почве, воде , корнепло­
дах и листьях сахарной свеклы,

dm Временные методические указания по определению бром- 
пропилата(неорона) ь яблоках и цитрусовых методом г а ­
зовой хроматографии, 206

X  Временные методические указания по определению илдокса- 
на в воде и печво методом Г О .

Временные методические указания по хроматографичес­
кому определению изатрина в почве м воде, 217



5. Временны© методические указания по определению 
омайтй методами Г&Х и ТСХ в почве,в воде и расте­
ниях.

6. Методические указания по1определению хлората маг­
ния в почве,воде,растениях(лодсолнечнике,луке) и 
в воздухе полярографическим и хроматографическим 
(ТСХ) методами.

7 . Временные методические указания по определению оста  
Точных количеств некоторых аналогов ювенильного гор 
иона (алтосида#алтозара и п-бромфенилового эфира 
гераниола) в растениях картофеля и почве методами 
т е х  и ПСХ.

Дополнения

Л- 71958 от РОЛ.кУДЧфа* 2000 заказ № т а  
Т«пограф*я ВАСХКИЛ

МУ 2474-81

http://files.stroyinf.ru/Index2/1/4293746/4293746825.htm

