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НаояояЕ&ге методические указания предназначены для оанцгар- 
н о -■ внидемиологичеекик ©таиций а научво-аееяедовагельойпя учреа» 
денпй Минздрава ОССРс а tf-акпе »ег€ранарны1£еагрохпмпчеокпя0поп« 
ярольно-^ой'ойкологячеокпя лабораторий ГЬоягроярома СССР ш лзбо~ 

другая Мйвисгерств а ведомств0заишаввдкоя определена- 
ем оояа^очшя дадичеезд пестицидов п биопрепаратов в щ>случая 
нп?анияв кормах и внешней ореде0

Срок дейостня временных м&одпчезшх указаний уоадрш- 
дпвае^я до у^верццения гигненичееквя нормашвов.

Ыетодпчеокве ушэаипя анробпрованн и рекомендованы в ка­
честве официальных Группой зксоер^ов ирп Гооконпссни но хннп̂  
чеокпм средствам борьбы о вредителям Обод@эаяма растений п ©op-
ВДШШв

Методически упазевпя еогдаоованн п одобрешз Лобо ротор- 
инм советом гари Главном еанптарвд-аиадешодогячеоном ргровлепоп
Минздрава 0ОТ?о

ршшшэнеая ш л я т я я

ЛвРе Александрова0 ДоБоГпренк©0 Д„А0КадйЕШй© ( зампредседателя)© 
МЖШ шсзпш ( председатель)0 Г0ШоШро^кова0 8о^К равш чук0 
ГвДоХололызовЭрАоИойшгядийав



Зш© Главного Госудоротвеиио- 
г@ санитарного враш Ш 2Р

Д0Й0Ш « Ш
и 27 й anpaag 1984 Г»

И зэго-м
Временные методические указания mso 
определению годгниеа в воде* почш 
и растениях нетодоьз тонкослойной 
хронатогрефини

So Характеристика анализируемого пестицидао

Голтикс (  нетаиитрон ) « гербнцид0 рекомендуемый фирмой 
( ФРГ )  для прополки посевсв сахарио$ 0 кормовой ш ото® 

лавой свеклыо Эффективен ш до~ и посдевсх@д©вый период ироткш 
двудольных ш некоторых злаковых сорняково

Химическое название? Э^етйл^^ино«6^е|Ш^о2а^Ррй-» 
&8hh«»5»(̂ H)«*CH о

Структурная формула?

Растворимость в %г вода « 0РХ8$ нетяденхдорнд,, цшадогейсо» -  
I * 5| изопропаноЛр толуол » до I .  Давление паров I х и г*  
мм ртоСТо ( при 20  « 10°G )„

о0

Молекулярная масса 2Ш0 температура плавления Хбб^б^о

Малотоксшчен для теплокровных ( ДД50 для крыс )°

2 С Описание методики определения голттса в воде0

почве и растениях с
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2е10 Основные положения,
2Д Де Принцип метода*

Методика основана на тонкослойнохроматогрефнческом опре* 
делении голтикоа после экстракции его из пробы органическим 
растворителем и очистки экстракта путем перераспределения меж- 
ду двумя неомеаиэаищнмися фазами*

2Д .2 . Метрологическая характеристика метода*

Нижний предел детектирования -  0,2 мкг. Чувствительность 
определения: вода -  0,05 -  ОД мг/л; почва * ОД • 0,2 мг/кг; 
корни свеклы * ОД мг/кг* Среднее значение определения стан­
дартных растворов гербицида: вода «* 82,5#; почва « 80#; кор­
ни свеклы « 70,2#* Стандартное отклонение: 5,0# ( вода ); 8,5#
( почва ) ;  6,4# ( корни свеклы ) .  Относительнее стандартное от­
клонение: 0,06 ( вода ) ;  0,11 ( почва ); 0,09 ( корйи свеклы.)*

Определению голтмкса не мешают бетанал, ленацил, пираммн, 
ТХА, метафоо*

2.2. Реактивы и растворы.

Ацетон С СН̂ СООСНз ) ,  ГОСТ 2609*79, чда.
Гексан ( CgHj-̂  ) ,  17 6-09*3975*78, хч.
Эм л ацетат ( CĤ COOCgĤ  ) в ГОСТ 22300-76, хч.
Хлороформ ( СЖЗХ3 ) 8 медицинский*
Бензол ( С$Нб ) , ГООТ 5955^8, чда.
Этанол (  CgHjffl ) ,  ректификат^Р О в Г  5 9 6 Z 'B i .
Кислота серная ( Ĥ SÔ  ) ,  ГОСТ А20%«77, чда*
Натрий сернокислый, безводный ( )* хч. Р в £ Р  ty/66~76
Стандартные раствору голтыкса в гексане, содержали© Ш,

50 и 100 мкг/мл препарата* Стандартные раствори хранят®я в 
т©ййе&9 прохладном мост® в течение д в у х  месяца© без заметшего



раэдоаеняя

Проявляющий реактивг 38р«ный -водный раствор ейеЯ«окаол®р®
серебрао

'£оЭо Посуда и приборы*

Аппарат для встряхивания АВУ«*1е ТУ 6$«1«Х<®Я-73о 
Микронзмеяьчитедь тканей РТ-2Д 1?¥ 64*
Испаритель ротационный МР«Ш* ТУ 25®П«®Х7®74«
Источник 1^->света ( лампа типа ПРК-4 ) в 
Хроматоскоп^
Сито металлическое с диаметром отверстий 2 ш в/ 
Водоструйный насос ГО? Г2!Юв ТУ 64<*Х<=861-72Л 
Воронки делительные ВД-Э-5Ш,, ГОСТ 86X3-750 
Колбы Кн №*500-29/32 ТС, ГОСТ 1®т~ 12.
Колбы остродонные ОКШ-50-14/23 ТС„ ГОСТ 10^4*72 о 

Колбы мерные^ ГОСТ 1770-7%* 1Ш т*
Микропипетки на ОД мд*
Пластины для тонкослойной хроматографии

2о%ъ Подготовка к определению о 

2«%вХо Отбор и подготовка проб»

Отбор проб на анализ проводят в соответствие о “Унифици­
рованными правилами отбора проб сельскохозяйственной продукции 
продуктов питания и объектов окрун&эщей среды для епр^дедеыша 
мнкрокодичеотв пестицидов" Ъ 2051^79„

Для анализа воды отбирают средний образец не менее 2 о 2 
при необходимости фильтруют«

Средний образец почвы ( X ~ 2 кг ) сушат до воздувно^сухо 
го состаяния* растирают^ просеивают через сито»



ш

Ms среднего образца дохшей свеклы вырезают полоски в про® 
дольном ншрйщяедаш и измельчают ntm m *

2»5* Л р о т д т т  определения»
£фЗо10 Зкетр&кцш®

Бода о 20 50 мл Води трижды экстрагируют этнл&цетатом
порциями по 20 * 50 мл» Органический растворитель пропускают 
черев фильтр со елоен безводного сернокислого’натрня и упар»« 
Шит досуха на ротационное испаритеде при температуре не вше 
¥)°П«

Почвао 2D г почвы встряхивают в течение 60 мин» со ХОТ мл 
еыеша ацетона и воды ( I  : Э по объему )« Экстракт фильтруют 

через бумажный фильтр» остаток дважды встряхивают с водным 
ацетоном в течение X© мин» Экстракты объединяют и реэкотрагируат 
этндацетатом 3 к ^  мл5 встряхивая каждый pas в течение 2 мин» 
Эталацетат ©суашат безводным оернокнбдым натрием и упаривают 
досуха»

20 г пробы
Кодаи свеклы о Гомогенизирую^ 50 мл смеси ацетон «* вода 

( X г 3 ) в мшсроизыедьчнтеяе тканей в течение 2 мин» Раствори­
тель декантируют и фильтруют через слой ваты» твердый остаток 
повторно гомогенизируют 2 *шн. с водным ацетоном и фнльтруат 
через сдой штн* Дальне поступают как при анализе почвы» %о~ 
бы предотвратить образование стойкой эмульсии встряхивание с 
отилааетатои С особенно первые два раза ) необходимо проводить
осторожно*

2Л»2* Хроматографирование о

Сухwe остатки растворяет в 2 мд гексана» растворитель 
утрша&т до О»5 <® I мл под струей холодного воздуха ( точный



ш
объем экстракта замеряют пипеткой ) и аликвоту ( @*©5 -  ©Д «я ) 
переносят в одно пятно на пластину о Рядом наносят стандартные 
раотворыр содержащие Хв 5 и X© икг годтшойо Пластину хромат©  ̂
графмруют в любой из трех систем подвижных растворителей /  в 

скобках указан Яр голтнкс^
1о Бензол « ацетон 2 i 1 (  0В5 )
2к> Хлороформ « ацетон 2 % X ( Ов5 )
Э*.Хлороформ « этанол 9 % X ( ®„$5 ) / 0

После хроматографирования пластину подсуопваа? до полного 
улетучивания органических растворителейв затем просм&трЕШ&эт 
под хроматоскопомо Голтнкс обнаруживается в виде темно-синих 
пятен на желтом флуоресцирующем ^оне*

В качестве проявляющего реактива испбльзушт тавде 2$«ный 
водный раствор азотнокислого серебра» После хроматографировав 
ння пдаотсзну опрнсгшвашт проявляющим раствором и оомео&эт т  
Ш -  15 минут под источник Н£-света0 При ншшчшз в -пробе год- 
такса на сером Фоне проявляются коричневые пятнен £f которых 
совпадает о пятен стандартных растворов,,

2*6о Обработка результатов анализа*

Количество голтикса в пятые определяют путем ср&внешл 
размера пятен проб п стандартов 0

Содерп&НЕзе голтикса в пробе расчитывшт по фораудо'’
А

X в ------- 0
Р

где^ X -  содержание голтикса в пробе0 иг/кг шш т/я$
А « количество гербицида»найденное путем сравнения 

со стандарт, аш 0 н и г г}

Р -  масса ( объем ) пробы в г ( мд )*



2,7в Требования техники безопасности*

При анализе необходимо выполнять требования техники безо*» 
паоностк* рекомендованные дня работ с органическими растворите** 
аяыы и кислотами.

2*8в Настоящие методические указания составлены по мате­
риалам Белорусского НИИ а&даги растений С П*И. КИСШКО, А.М* 
БОРИСЕВИЧ )о

ВМУ 3010-84
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