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НаояояЕ&ге методические указания предназначены для оанцгар- 
но-■ внидемиологичеекик ©таиций а научво-аееяедовагельойпя учреа» 
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МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЙ НА ОПРЕДЕЛЕНИЕ ДЕФОЛИАНТА 

ХЛОПЧАТНИКА ШЙФОСА В ОБЪЕКТАХ 0КРУ1АЩЕЙ СРЕ2Ш,
СКРЬЕ 1 ПРОДУКЦИЙ ИАСЛОАИРОВОЙ ПРОМШЙЛШЮСТИ 

МЕТОДОЙ ГАЭДВДЩШСТНОЙ ХРОМАТОГРАФИИ

I ,  ХАРАКТЕРИСТИКА ПРЕПАРАТА 
Бутифэ® о т ) S  , S  -  трнбутнлтрнтн®ф® офат

64й9 ^ \
С4Н^ ■ Р ® 0 1̂2 2̂7^^ S j

М.й. * 314*5

Бутифе© -  ©ветдекарюшевая жнднэоть в неприятным* резкам 

залах*»* твмперазура юшвнвн 154®С при 0*5 ш , рт.ет,* практи­
чески иераств®риа в веде» х»р*ш* растворим в  органических раст­
ворителях (бензол, толуол, спирт* хлороформ)* летучесть препара­

та составляет Ikt/ m5 при 20°С.
Препарат внсокотокоичен: AH^elTO-SSO мг/кг (для бедах 

дошей)* что связано о угнетением эстераз* обладает кумудятив- 

вшв свойствами, ПДК в рабочей зоне составляет 0 ,2-0 , 1м г/|^* 
в атмосферном воздухе 0 501мг/к5 , в воде водоемов оанитарно- 

Сотового назначения 0 , 0003м г/д * \^  хлопковом шроте-Змг/кг* 
в других средах ЬЩУ н® установлены-

Бутяфос применяется в хдошсрводстве для дефолиации хлоп-
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чатнэка в виде 70% к„Эо
2. МЕТОДИКА ОПРЕДЕЛЕНИЯ К̂ТИФОСА В ПРИРОДНОЙ ВО® ,

ПОЧВЕ, ШЕЛУХЕ ХЛОПКОВЫХ СЕШН, ШРОТЕ й МАШ 
МЕТОДОМ ГДЗОЕЙДКОСТНОЙ ХРОМАТОГРАФИИ

2«Х« Основные подеквная
2До1в Принцип метода
Методика основана на экстракций препарата ив объекта ор­

ганическим растворителей в пеедедущим ©предез® наш его в эадз- 
ракте методом газоандкеетней хреыатэграфшз с использованием 
фазы хроматен А/-А W -  ДМС S  (0,12-0,16ш) + в В-30 на
приборах, снабженных тершшэннш детвкт©р@м«

2ЛЛ Мегрелегичеекая характеристика определения бутвфе- 
аа методом газояидкостней хроматографии

Анализируе­
мая проба

Шредел об-t Среднее
нарузшния, значение 
ыг/л,мг/та шределе- 

ния,%

!Став- !0тн®- дартное оитель- 
©ткд®- н© ©так, ненае0% sTKs@Het;

!Д@веритз ль- ннй йвтер-йоВед .
% Р«Ю,95 п°£

вш ш о “ 5 95,6 6,2 0,06 1 6,7
Почва
Хлопковая

од 100 о 8 12,4 0,12 1 7,4

шелуха
Хлопковый

о д 96,А 11,2 0,12 ±Д7,В

шрег
Хлопковое
рафинирован

0,1 109,7 15,1 0Д4 123,5

нов мазле о д 93,0 4,9 0,05 17,9

2 о Х . З *  И з б и р а т е л ь н о с т ь  н е т о д н к ш

М е а д  и з б и р а т е л е й  в  я р д о у т е т в & э  I O O O - к р  г н е т е  ы з б ы т к а  

хаорэрганячеешх аеетнцндев (МТ,ДДВ0ДДД0 <Аги ^~Ш£Г) а таких



из
фесферерганичеокях певтицидвв» как метидмеркантефев» фосфзиид 

мвтафес, анти®, фазален.
2.2« Реактивы, растверн, матерка»

Бутафее tV0% к .э„,
н-Гекоан, перегнанный,ч, ТУ 6-09-3375-78#
Ацет»н,хч, ГОСТ 2603-79.
Петрелейный эфир (40-?0®С),ч,Ш¥ 1X992-66,
Дйетндянр#ванная веда,ГОСТ 6709-72,
Алшиния екиеь II степени активаевтн для хрематаграфнн, $КТУ 

6-09-3; 16-75»
Кремния ©кие* для дюшшефврев,ч, ТУ 6-09-3644-74*
Натрий еернекиолнй, б/в,хч, ГОСТ 4166-76.
Дзет технический, ГОСТ 9293-74.
Вид»род технический, ГОСТ 3022-80,
Веадух «сушенный, «чищенный на молекулярных актах Д4Х# 
Фйлнтрелаявная бумага, ГОСТ 12026-76#
Вата гигрвйкаличевная, ГОСТ 5556-75(
Хрематен M-AW -ДМС S (0,12-Шш> SB-30 (5%).

2.3* Прибери в песуда
Хрематеграф "Дввт-Юб" в Т1Д или любой друтей в ТйД 
Стеклянная казенка, диаметр Зкм, длина 1,0м 
Аппарат для встряхивания АВУ-1,ТУ 64-1-1081-73 
Аппарат для экстракция (ряоЛ).
К®лбы кру гледанш е о» шшфами ддя етгеика растворителей вмевтн- 
меетыо 250мл,500мл, 2л , ГОСТ 10394-72.
Центрифуга ЦАС-2,
Вягнхтная мешалка ЭДЗМ. 
йнкреилрмд Ш-10, ТУ -5Е2.833.024,
Модидинекнй ашршц 2,5,20мл, ГОСТ 18137-77,
Хеленка У-ебразная,длина 250мм,диаметр 4ш, эанеляенная



tfQEIHHSHMH ш р ш ш ж  (ртв«2 ) Щ
Х © я © д ш а ь н и к  н а  м в д н © «  в д б ш *  д а м а а р  2 ш в тт 1 05 ш  | р щ 02 )  

С©едщиэвльнне эрубкш на зефкева
Терш@га^щ>ушая камера © уадрШвжш дяя-яодача рэшдащ^шв© 
&ездв@ ?asa (Ззав-гермаазд? храназаграфа 5ШМВД11)

I©sia шрнш2501ООш f> ГООТ Х770-74
К©яби ш№ 00ша к/s 29/31 250вз*2£̂ П(Нй1? 10394-72
Ве.ршш двлнзаявюш 25O&H02sjnOGf 86X3-75
брвбарвв ародгнраяаввиа © n i ® ® p «  др@дашр Ig te 0T00f  Х77§«зд 

Пшшпсв.Т,2,5 msV®$£ 20292-74 
Вода аншшотш@ЕШ@ ВЕА~2О0 еЧ 1,о П  64-I-ID 8I -73 

Bais ведявав ту 46- 22- 608-75 

Вяек^рештош © зекрятаа ебдоравда JTOCf 306-76 

2о4о Ш м ^ ш ь ш  е Фиределемщш 
2о4оХ« Spiff®©вя©нве ©яанд©р®®©в§ раегвара бу$в#э©а 
О ш а ш т т ъ  Ю %  т * а 9 @ в-геввавав в аадевевввга 1 з5 р т ш т  в  

ра©$взр дабаздявг ©шеь аяшнвш в ве§ав©м ©ф©1В©®®шш Xs5 §@eX 

н верввдвпеавв перевевввааа © «вчвяве %а®а« 8®s©a развар fraas-  

д о п  ш т $  в яршбФр для ©дама раегвервгавв' И©а®ш №  

? © ш я ш ?  ю в в а о г & в *  й © л ^ @ н ш й  щ у б § ш !  ^ а ? @ в  © ч в в я в в  9 8 &5 ^ - ш ш  

дуэдфавав ш  хр©магша©@-@д8Е?1Ш©®1дашЕШ даивши
Caaigspssist р а т а у  © швд©ш@р|р©§ O Jas/as в

ТяХО^ва/ав f©fftsf?s ша ©дщ@вш©г© вагцадарага ®даа§ш 0  1 ®в§®  ̂
1090вг т т т т т т ш к ш т к а верввмав в ш®рщ

шш тоош 9  в в-уаюааяа шм кцо«э&в ( р а т р
рабачве р»0¥7®ри г®*©©® пу^ш ш©л»ш?анш>в© рэ^вишш 

ряетаэря и1 ш в ТО о то2 ? у0 4  Ра^шр ИДШ аававэавв- в »®

амш в краш? а шшдаьвш© ш зачеаш® т ш *  Рабовв® p i ® P '  
F©t0Bi^ ра» в ш т щ  ш ж р а ш т  в дададаидаш*
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2*4.2. Отбер н хранение up®6
2.4.2 J .  Отбер проб печвн, веда преведят в сеетветотвша 

© нУвнфйцнрэванндай правалаш* ©тбера пр®б сельекехеаяйегвенн©! 
продукции,, пп@дукт©в шпаннд ж ®<$ътът ®нрукащсй вреда дня 
©нрвделвнвя ишкрекеличветв пестицидав", утвервденншш МЯ СССР 
за Й2051-79 ®т 21.09*1979, ©тбер праб шрета и© ГОСТ Т3979.0- 
68 ®1ашая, вратн, тврчичннй перешей. Отбэр дт»$б«, шелуха тлсп- 
и®вей в© РСТ Уз ССР 455-80 Шелуха хд@пк®ван*\ шаеда хлсдкеваго 
еэ ГОСТ 5471-59 ^Маеаа растительные. Метедн @тбсра преб*.

2.4*2*2» Хранение др®б дэчвн и веда
П®чв©1шна ©бразда анализируют ©разу пссде ®тб©ра. Однезре- 

шнд© пр&нэвэдитея анализ тчш на влага©@ть для внееения п©п~ 
равна на вез навеевн печвн*

Пр®<(у веда шин® храяшть в згал©дильяаке не белее ©утаи*
2*4.2.3, Определение влакнеста тчш
Определенно глашшзтм проводят сдшдущш ©брвоы: в бшк@ с 

притертей вршнеИ, предварительно вввешанннй на аналитических 
ттжь шмащеда навеску птзш 5~8i\ взвешивают на анаяйтпчео- 
тх весах в сушат в еушпдьнен шкафу при 105^0 о ©ткрнтей крш- 
тШ9 ©етугаат ж ъзъвштт еяева. Расчет з&швтъш црввсдят 
н® ф®pиxяê

„ /  вес бвдеа е печвей -д® сушш,г) -  ( вес бвк-
* вес бвжеа е почвфй до@де ®уюкн,г) -  ( вес бюв-

«а с печвай десле сушка,г) % I0Q̂
еа пуст©г©вг)

2.5 о йрэлщенне определенна
2.5.1. Экстракция
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Вежи 1л неФияьрованноЙ воды перенееят в коническую кел- 

бу на 2я« Пеоуду иа-пед ппебы тщательн© ©псдаокивают Т0-15шг 
ацетена в объединяют е пробей воды* К пробе добавляют 40-50щ 
g-гексана и перемешивают на магнитной мешалке в течение томен. 
Затем содержимое кедбы переновят в делительную воронку на 2л к 
®д@и равделяют» вэдний (ншсний) вливают в tv ge icendv для пев- 
торной экстракции* Гекеаневый экстракт Фильтруют черев ворэику 
© беэвэдным еернокиольш натрием (©кеде Зг о подложкой из ©без- 
жиренней ваты)* промытый 5-7мл к-гекоана» Повторную экстракцию 
проводят перемешиванием в течени* Юмин пробы с 40мл сыеои гек- 
ван;ацетен 4:Т» Слои повторно разделяют в делительной воронке* 
Водный (нижний) отбрасывают, гекеанешй -  фильтруют через ту ш  
воронку © еернэкиодыи натрием и ©бъедшяю? с предыдущей пердией 
вкетракта* Концентрирование проводят путем отгонки растворителя 
при температуре бани не вше 70®С д© эбьема 3-5ыл* Остывший экст­
ракт количественно переносят в градуированную пробирку е притер­
той прэбкей* В хроматограф вводят 2-Знкл подученного растворае 

При отсутствии магнитной мешалки экстракцию проводят цутеы 
двухкратного встряхивания пробы с 40мл еыеси гекеангацетвн 4:1* 

Печвдт Ю-20г печвы с естественней влажностью помешают 
в коническую колбу на 250мл* увлажнят днетилдирэванией водей в 
отношении 1:2 fee весу) и оставляют ее вскрытой на ночь* К увлаа- 
венной почве приливают 40мл смеси гексан:ацетон 4:1* перемешивают 
на магнитной мешалке в течение Т5мин9 затем переносят в центри­
фужные стаканы и центрифугируют 15мия при 1000-2000 еб/нин* Жид­
кую часть декантируют в делительную вуренв̂  а к твердому ©©татку 
нршшвают 40 мд т т ш  геь.„ан:ацст©н 4:1 и певтеряю? экстракцию» 
Павле центрифугирования жадную часть декантируют в делительную 
веренну* Няшннй водный злой ©тбра@ывают0 а е>етавзшй@я экотракт



m
% н-г®к®ана фильтрут  черев воронку © оердокдодш натрием, 
доицеатрируш: путей «тгонки равтввритедя д© ®бввма 3~5мд.
Овтывиий экстракт количественно передовая з градуированную 
пробирку в притертой пробкой. В хроматограф вводят 2-Змзл 
полученного раетвера.

Здепков&Й шрот. Юг шрота помещают в патрон на фильтровально® 
бумаги (выв®той 80шО, предварителен® заполненный ©безкарен- 
ней ватой, екнеью кремння (около 5г) , помещают г аппарат 

СриоЛ) и проводят экстракцию в течение 3-4 чаеов 100-150мл 
и-гекоана при температуре кипения раетворитедя.

Поело охлаждения экотракт концентрируют д® 1-2мд* В хро­
матограф вводят 3-5икл подученного раствора*

Хлопковая шелуха* Анализ хлопковой шелуха проводят такие 
как анализ хлопкового шрота о той только разницей* что берут 
навевну шелухи 20г, делят ее на две равше части, каждую доме­
тают в патрон и экотрагируют* Экстракты перед концентрированием 
объединяют*

Хлопковое рафинированнее наел®. Экотракцию фтифооа из мле­

ла проводят методом додиетилляяиа. Для этого ©обирают увгановку, 
включающую терностатируемую камеру а уегройотвем для додачи за­
ва, в которую помещена стеклянная 7-образная колонка. Схема уо~ 
тановки приведена да раоунке 2. Температуру коленки и камьрм 
ввода проба уетанавливают 240еС, окероотв педачн азота черея оно- 
гему- 45~50ыл/шгн.

Для пре ведения определения 1мл масла вмешивают о 1 т  н-r ок­
еана, набирают «даевь шприцом ж вводят в колонку в течение Т~2шш« 
Затеи колонку е помощью шприца промывают 20мл н-гексана со ско­
ростью Т,5-£ыд/шзн* Подученный экстракт концентрируют до Т~2ил.
В хроматограф вводят 3-5мкд полученного раствора
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2а5в£о 7 в т ъ ш  хр@ма5©графшр©вавш1

Ра©х©д гаэа-а09Н2©йя через к©л©нку (as©?)
Нтж вад©р©да на ТИД (®©ppsimipys2 ©a п©
фан©вашу яшд)
Ра@х®д в©вдуха на Ш
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