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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*



' п т а г л и ю '

З а м е с т и т е л ь  Г л а д -ю г о  Г о с у д а р с т в е н н о г о  
С а н и т а р н о г о  в р а ч а  СССР

А .И -З а й ч е н к о  

«  б  и а в г у с т а  т о а т т »\ п€ии- ^ ±а 1 9 8 1 г .

Й 2 4 3 2 -8 1  (д о п о л н е н и е  к  $ 2 3 7 1 - 8 1 )

В р ем ен н ы е м е т о д и ч е с к и е  у к а з а н и я  

п о  о п р е д е л е н н о  о с т а т о ч н ы х  к о л и ч е с т в  м п т р о л а  
в  в о д е ,  с л и в а ::  и  я б л о к а х  м е т о д о м  т о к х о с л о й -  
н о й  х п о м а т о г р а ш и и .

I , -  К р а т к а я  х а р а к т е р и с т и к а  п р е п а р а т а .

М итран п р е д с т а в л я е т  с о б о й  с м е с ь  д в у х  а к т и в н ы х  в е щ е с т в ;
4,4#- дихлорднфокилотапол (ДХДФЭ)

к и х  р а с т в о р и т е л е й ;  у с т о й ч и в о  к  д е й с т в и ю  щ е л о ч е й , н о  н е  с т о й к о  

к д е й с т в и ю  си л ь н ы х  к и с л о т ;  Л Дг^ п ри  о р а л ь н о м  в в е д е н и и  к р ы са м  и 
ч и п а м  2 0 0 0  м г / к г ,

4~ хл ор<реш 1т~( 4 - х л о р б е н з о л )  - с у л ь ф о н а т  (ХФХБС)

-  б е с ц в е т н ы е  к р и с т а л л ы  с  т е м п е р а т у р о й  п л а в л е н и я  8 6 , 5 ° С ,  н е  
р а с т в о р и т ,1пые в  в о д е ,  п о  р а с т в о р и м ы е  в  б е н з о л е ,  а ц е т о н е  и д р ;  о р 
г а н и ч е с к и х  п а с т в о р и т с л я х ;  н е  с т а б и л ь н о  к  д е й с т в и ю  си л ь н ы х  щ ело

ч е й ;  JUifjQ при о р а л ь н о м  в в е д е н и и  кр ы сам  и мышам с о о т в е т с т в е н н а  

0 2 6 - 1 3 9 1  и 3 0 0 0  м г / к г «
П е с т и ц и д  в ы п у с к а е т с я  в  ф ор м е 5 0 > - н о г о  см а ч п гх ч о щ е г о ся  п о р о ш к а , 

р е к о м е н д у е т с я  к  п р и м ен ен и ю  душ  б о р ь б ы  с  р а с т и т е л ь н о я д н ы м и  к л е 

щами н а  п л о д о в ы х  и овощ ных к у л ь т у р а х ,  х л о п ч а т н и к е )

0И



2, Методика определения митрана хроматографией 
в тонком слое сорбента.

2.1 ♦ Осиовнпс положения,
2 Л  л *П р и н ц и п  м е т о д а .

Методика ооновапа на хроматографическом определении дейст
вующих начал митрана в толком слое стандартных пластинок "Силу- 
фол11 после экстракции ц-гекоаном*

Может быть т п д а е  рекомендовано использование хроматографичео- 
ких п л а сти н ок  с  топким слоем силикагеля Л 5-40 * пли окиси алю
миния б/в для хроматографии. Возможно применение стандартных 
хроматогрыуичоокгос пластинок

2.1*2* Метрологическая характеристика метода.
Метрологическая характеристика метода представлена в таблице 

2.Х,
2 * 1 ,3 ,  М етод и зб и р а те л е н  в  п р и су тств и и  р яда  х л о р о р г а н и ч е о -  

ких соед и н ен и й  и Г-П СЦ Г; 2 , 4 ' -  и 4 , 4 ’ ~ДЦТ, ДДД, Д Д Э).

2 , 2 ,  Р еактивы  и р а с т в о р ы .

А ц е т о н , ч* ГОСТ 2 6 0 3 -7 9 ,  
и -Г е к о а а ,  ч .  ТУ 6 - 0 9 - 3 3 7 5 - 7 0 .

А ш и а к  во;цадЯ , ч* ГОСТ 3 7 0 0 -7 9 ,
Натрий сер н ок и сл ы й  б езв од н ы й , ч ,  ГОСТ 4 1 6 6 -7 6 ,
С е р е б р о  а з о т н о к и с л о е , х ч ,  ГОСТ 1 2 7 7 -8 1 .

С тан дартн ы е р а ст в о р ы  в  н -г е к с а п е  см еси  4 ,4 * -д и х^ ю р ди ф он п л эта
н ол а  и ^ х т о ^ > е н и л -(4 -х я о р б е !1 3 о л )-с у л ь < Т к »н а т а  х .ч *  о  к он ц ен тр а 
цией 1 0 0  и 1 0  м к г /м л  (х р а н я т  тгохолоду в  стек л я н н ой  п о с у д е  о  п р и - 
адшТювшшнми пробками).

Проявляющий реагент: к раствору 0 ,5  г азотнокислого серебра 
а 5 мл дистиллированной воды добавляют 7 -1 0 мл 2 5 -̂ного водного 
ягятакг; молучечшук) скесь рааб/\шш>т ацетоном до ХрО ад; хранят 
ъ  склянке тетДного стекла.



Таблица 2 .1
М е тр о л о ги ч е ск а я -х а р а к т е р и ст и к а  м е то д а  определен и я  о ста т оч н ы х  к о л и ч е ст в  
м итрана в  различны х о б ъ е к т а х  в  тон ком  сл о е  стан дар тн ы х х р ом а тогр а ф и ч ес 
ких п л асти н ок  "С нлуф ол"

Объект
аяалзза

:Наиыеко- : Число : Размах .-Среднее 
:ванне дейст+парал- :варьи-:значение 
:вулаего ве-:лелышх:ровання:опреде- 
гцестда :определи (%) :лекия®

:С?акдарт- 
:ное от
клонение
: (Л)

•: Относитель
ное стан
дартное от
клонение (Л)

•Дозери-: Предел 
:тельный:обнаружения 
:интер- : (мг/л, 
:зал : мг/кг)

Вода д£№Э 6 30.00 89,45 10,02 11,20 8,18 0,003

ХФХБС 6 II ,II 88,89 5,61 6,05 4,58 0,003

волоки ДБФЭ 5 15,00 81,00 5,48 6,77 6,04 0,01

Х51БС 5 30,00 75,00 12,99 17,32 11,60 0,01

Сливы д щ э о 20,00 64,00 8,94 13,98 7,98 0,01

ШЕС 5 20,00 70,00 10,00 14,29 8,93 0,01
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2 .3 . Прибери и посула.

Аппарат для встряхивания, 17 6-1-1-2451-78.
Бгшя водяная, 17 6-1-1-2850-76.
Веси техмичесшю, разновес:', ТУ 64-I-I066-73.
Испаритель ротшшошшП, ЮТ 42- 25)80-66 .
Компрессор воздуппшЯ ,у:л зубоврачебных работ.
Лампа кварцевая настольная, иш: 0 -  250.
Воронки дслителыщо, ГОСТ 8615-75..
Воронки конические, ГОСТ ъ:~5'3-'.Т>.
Камера для хроглаторр-трмчоааяни.
Камерадля опрыекквшгая хаоиотогрнфичеоких опастйнок, ГОСТ 

1 56C-G3.
Колби конические, ГОСТ 1039-1-72.
Колби мерпг.с, ГОСТ 22524-77,
Колб)! науглодчнпио на uiR.iii.ijc, ГОСТ 11094-7?.
;Зикрог.нЕО-п;и емкос’п.» 0,1 i.ui, TXXJY 20292-74. 
иульверкпаторп стеклянные.
Пипетка марине, ГОСТ I77U-74.
Цилиндры мерные, ГОСТ Г770-74,
<bu..’i ь vnu буиАасо о, 17 С~6ГЧ107С-77.

2.4. Подготовка. к ончедсдоннм.
2 .4. Х. Отбор, храис:и:с л доставка проб.

отбор И хранение проб производят в соотпеютюш с "Ун фщи- 
\ \  вшишмп правилам!:-отбора проб утв^ждеияими эдоестите- 
лом Главного Государственного Санитарного врача СССР А.И.Запчен- 
ко .)Я Уз 2051-79 от 21 а т ’уста 1979 г,

2 .5. Проведение определения.
2 .5 . а. Экстракция препарата из анЛдк.зируогкИ’ пробы,
Р.-да.

100 i-v! воды у’«'.Tiu.iu’upiyi->ч' дп,,»„дц гвко:шом по 20 мл. ОСъодн— 
nei.M!(: o'tcTi-.urj фильтруют через слой натрия сернокислого без— 
воудп-е- ц упарики»? на 1чт»вюниом попарчтме до HCOcrtWK.ro
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о б ъ е м а  ( 0 , 2 - 0 , 4  ж ) .

Сливы, яблоки.
Измельченную пробу (10-ЗОг) гомогенизируют в фарфюрофой ступ

ке с натрием сернокислым безводным и экстрагируют дваады гексаном 
в течение 30 минут на аппарате дая встряхивания. Объединенный 
экстракт дополнительно высушивают натрием сернокислым безводным 
и растворитель отгоняют на ротационном испарителе до небольшого 
объема 0̂,2-0,4 мл).

2.5*2* Хроматография в тонком слое.
Аликвотную часть экстракта с помощью микропипстки (микрошпри

ца) наносят на хроматографическую пластинку "Силуфая". Рядом с 
пробой наносят различное количество стандартного раствора смеси 
действующих начал (по 0,5; 2,0 и 5,0 Mia1 активных компонентов) 
митрана*

Пластинку помещают в камеру для хроматографирования, на дно 
которой предварительно налит подвивший растворитель (смесь гек
сана. о ацетоном в объемном соотношении 7:1).

После хроматографирования пластинку проветривают на воздухе, 
затем о помощью воздушного компрессора и пульверизатора обраба
тывают проявляющим реагентом и облучают ультрафиолетом до четкого 
проявления пятой стандарта.

Величина Н/ 4,4*-дихлордифеиилэтанола и 4~хл орфеншь-(4-хлор
бензол) -сульфоната соответственно составляет 0,41 * 0,03 и 
0,53 ± 0,02*

В случае использования стандартных пластинок "Алтофол",* хро
матографируют в смеси гексана с ацетоном в,соотношении 10;I.
Rf ДХДФЭ и ХФХКС соответственна равны 0,48 * 0,03 и 0,79 - 0,04*

Оценку содержания действующих начал митрана в пробе произ- 
всдят визуально путем сравнения интенсивности окраски и площади 
пятен со стандартами* Деиситог.тетрическос окончание определения 
на приборе типа "Оптонп приводит к повышению предела определения 
на один порядок.

2.G * Обрабстка результатов.
Расчет содержания действующих начал м̂ транд в анаяк
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о б ъ е к т а х  п р о и з в о д я т  в  с о о т в е т с т в и и  с  ф ор м у л ой :

X «  м г /л  или м г /к г
р

где:
а  -  к о л и ч е с т в о  п р е п а р а т а , об н а р у ж ен н ое  в  а л и к в о тн о й  ч а с т и  

э к с т р а к т а ,  м к г ;
)  -  о б ъ е м  а л и к в о т н о й  ч а с т и  э к с т р а к т а ,  н а н е се н н о й  н а  х р о м а 

т о г р а ф и ч е с к у ю  д л а ст и ш с у , м л ;
V -  к он ечн ы й  о б ъ ем  э к с т р а к т а ,  м л ;
Р -  м а с с а  ( о б ъ е м )  п р о б ы , г  ( и л ) ,

2 , 7 ,  Т р е б о в а н и я  б е з о п а с н о с т и .

Н е об х од и м о  с о б л ю д а т ь  общ епри н яты е п р ав и л а  б е з о п а с н о с т и  при 
р а б о т е  с  о р га н и ч е ск 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 ск и м и  в е щ е с т в а -  

МИ*

3, Методические указания разработаны: М*АДлисояко, В Д е м 
ченко., Всесоюзный научно-исследовательский институт гигиены и 
токсикологии пестицидов, полимерных и пластических масс, гЛСиев.
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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

1 2

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

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 се- 
лекрона в растительной продукции,почве и воде ТСк
и MX# 9j

10# Временны» методические указания по определению хлоро
фоса энзимно-хроматографическим методом в лцстыас 
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