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ВРЕМЕННЫЕ ЮТОДИЧШШВ УКАЗАНИЯ ПО- ОПРЕДЕЛЕНИЮ ОСТАТОЧНЫХ КОЛИЧЕСТВ 
БВДЙНА (БОЛВТИНА) В ОВОЩАХ, ФРУКТАХ, СВЕКЛЕ (СТОЛОВОЙ, КОРМОВОЙ, САХАРНОЙ) 
САХАРЕ, ЛОМЕ, МЕЛАССЕ, ВОДЕ И ПОЧВЕ ТОНКОСЛОЙНОЙ ХРОМАТОГРАФИЕЙ

I .  Краткая характеристика препарата

Бжопин (болетин) -  новый отечественный фунгицид, хорошо показавший 
« б я  в борьбе с грибковыми заболеваниями овощных я фруктовых культур. 
Действующее начало препарата -  двойная цинковая соль этиленбисдитиокарба- 
мияовой кислоты и N-метилбенэимндозолилкарбамвта.

В частсе* виде кристаллы Светловелшго. дае-та, разлагающиеся при темин- 
ритуре вниз 200°С. В воде биоцид практически не растворяется. Растворимость 
яр* 20°С в ацетоне 0,07?, ксилоле 0,03?, хлороформе 0,04?, пиклогекоайм» 
0,09?.

МДУ биоцина в сахарной свекле 0,1 мг/кг, в овощах, фруктах, прочей 
сельскохозяйственной продукции и почве еще не у станов лени .ПДК в води 
0,005 м г/л ,

2. Методика определения биопина в овощах, фруктах, свекле, сахаре, 
мелассе, доме, воде и почве тонкослойной хроматографией

2.1. Основные положения
2.1.1. Принцип методе

М е т о д  о с н о в а в  и а  и з в л е ч е н и и  Ф у д г ш и д а  и» а н а л и з и р у е м о г о  о б ъ е к т а  
в т « л ю ц в т а т а м в о ч и с т к е  е к с т р я к т а  п е р е р а с п р е д е л е н и е м  б а о п и в а  в  е о я и в о к и е л у ю  
с р я д у ,  и  п о с л е  т г а д ш е л ж ч к т в в и я  ~ в  е т и л я ц е т а т  и  опрл^ ^ п* * *  Т С Х .

s

Мол. масса 466,95
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2*1*2* Метрологическая характеристика метода

Прадед обнаружения в хроматографируемой пробе: 
на пластинках в УФ-добавкой, в УФ свете -  &жг, при проявлении бршф&ш*- 
довш прявнтедем -  3-5 мкг.

Предел обнаружения »  овощах, фруктах -  0,15 мг/кг, сахаре -0,15 мг/кг, 
ж т  -  0,3 мг/кг, мелассе -  0,6 мг/кг, почве -  0,15 мг/кг, воде -0,004ш*/д^

Среднее значение определения стандартных количеств бяоцина во всех 
объектах U при а -15 8® .

Стандартное отклонение з при ш=15 +7,1%.
Доверительный интервал среднего определения для всех объектов при 

£>=0,95 и п=5 80,0+8,ВД.
Размах варьирования ^  для всех объектов 70-9(5 *

2*1*3. Избирательность метода

Метод селективен* Царем, цанеб, МГД, калган ш другие фунгщвды опре­
делению не мешают. Мешают определена) ОДС ж бевлат, т л и  определение бй®~ 
шва также проводитоя по ШК.

2*2. Реактивы э растворы

Гексан, хч, 17 6-09-3375-78, свеяшврегнашшй.
Хлороформ» хч, ГОСТ 20015-74.
Ацетон, хчт ГОСТ 2603-79..
ЭтЕдацетат, хч, ГОСТ 22300-76, саекеперегнашшй.
Кдкжй натр, чдя, ГОСТ 4328-77, 4н*
Сернокислый натрий, хч, ГОСТ 4X66-76, безводный.
Соляная кислота, хч, ГОСТ 3118-77, 0,1н.
Кислота уксусная ледяная, хч, ГОСТ 61-75.
Азотнокислое серебро, чда, ГОСТ 1277-75.
Броыфеноловый синий, индикатор, чда, ТУ 6-03-1058-76.
Проявляющий реактив. Растворяют 0,05 г бромфеаолового синего в 10 мд 

шетоаа и доводят до 100 мл $ -н ш  раствором А̂ ыОд в смеси ацетона с 
водей (3 :1 ). Хранят в темном шесте.

Районная кислота, чда, ГОСТ 3652-69, 2,5£~*ый раствор.
Шшстюшя "Сдлуфод" с Уф и без флюоресцентной добавки.
Стандартный раствор бмощгаа в ацетоне с содержанием 100 мкг/мя. Стан­

дартный раствор стабилен при хранешш в холодильнике в течение 6 месяцев.

2*8* Приборы, посуда и аппаратура

Хроматографическая камера с пришлифованной крышкой.
РотшдоаныЙ вакуумный испаритель.
Яедвтелыше воронки, ГОСТ 10054-75, на 1500, 500 я 300 мл.
Колбы конические, ГОСТ 9737-70, на 250 мл.
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Колбы плоскодонные, ГОСТ 9737-70, 500 я 250 ши
Мерные колбы , ГОСТ 1770-74, на 100 мл.
Гроб Ирки градуированные с оттянутш даоаа ш пробками на шшфах,

ГОСТ 1770-74в на 10 мл.
Пипетки на 10 и I ш?0 ГОСТ 1770-74.
Лампа УФ-евета типа иХршштоскоп" или аналогичная с дшпаэонсш свето­

вого излучения 250-260 ш.
Пульверизаторы стеклянные.
Стаканы стеклянные, ГОСТ 10394-72, на 250 мл,
2,4о Подготовка к определен®)
Хроматографические камеры за одю чао до начала зфомамграфировааш 

заполняют смесью подвижных растворителей г гексан-вцетон-ледяная укеуонш 
кислота (30:20?I) шга зтЕЯЕЩвтат-хяорофораг>-ледян8я уксусная кислота 
(50:50:10) для насыщения кашр парши подвижных растворителей, Объем под- 
вашего растворителя должен по высоте находиться не выше 0,7-1,0 т  от 
уровня дна шшрн.

2,5о Отбор проб
Отбор проб для анализа проводят в соответствие с ЙУ ннфщнраваиншЕг 

правшяша отбора проб сельскохозяйственной продукция, продуктов питанш ш 
объектов окружающей среда для определения сашсрокояячеств пеетжщцов*в 
утвержденной Минздравом СССР 21 августа 1979 г, ш 2051-79.

2.6. Подготовка проб к анализу
Для анализа картофеля, огурцов, яблок, цитрусовых, лука, свеклы т  

средней пробы подготавливают три параллельные навески массой 20 г. Карто­
фель, огурцы, адекяу, яблока измельчают ножом на кубики о разшрш гране 
около 5 саа. Цитрусовые, томаты, лук шшеяьчшот на маленькие долька. Сахар 
анализируют в виде песка шш молотого сахара а отбирают навеска массой 20г. 
Еом тттшрут в естественное виде, отбирая навеска массой 10 г. Почву 
просеивают через почвенное сито ш отбирают швескн тсооб 20 г.

2.7. Прадеде нш определения
_Tpmfy^, j ig s g s e ,jigTErrogue, jm g e g , j m &  9 K * J * № № *

Навеску анализируемой пробы помещают в плоскодонную вшбу т  250 т 0 
вают 100 мд ©тшншетата а извлек®®? фунгщнд еястракцйей с пшщт  
веского встряхивания колбы в течение 20 earn. Экстракт ^хьтруйт? через 
бумяЕЯнй фзлътр в делительну© воронку ©эностьш 500 ш . Повторяв ©нетршящз 
®т два рава ©ташзататом псрцаяш ко 75 мл. йз объедашаного шстрактш 
Фунгшшд ш&ш&тя О, Is оашгоа& кислотой трs }s®m перцншв по 50 
Обьсдшзйншай ошшакасдотздЗ аксхракт пршкшш? 50 ш жшрефо|в©.



2 1 1

Хлороформный слой отбрасывают. К солянокислому раствору добавляют 4 мл 4н 

раствора ыаОН (до pH 10) ж экстрагируют фунгицид этилацетатом трялды, пор* 
шипя по 50 мл. Этилацетатный экстракт сушат над безводным сульфатом натрий 
(15-йОг), фильтруют через бумажный фильтр в круглодонную колбу на 200 мл 
я 0 помощью ротационного вакуумного испарителя полностью отгоняют раствори­
те ль .

Меласса.Навеску мелассы (5 г ) растворяют в 100 мл дистиллированной во­
ды* добавляют 0*5-1 мл 4н наОН до pH 10 ш экстрагируют фунгицид в делитель- 
пой воровке на 500 мл этилацетатом* насыщенна водой, трижды, порциями по 
50 мл. Этялвцетаткый экстракт промывают водой (50 мл два раза), а затем 
экстрагируют образующийся ШК 0,Хв HCI три раза* порцкями по 50 мл. Соляно- 
кнслотянЙ экстракт дважды промывают хлороформом* порциями по 50 мл, а затем 
поддалачЕвяют до pH 10 2-3 мл 4н ЫаОН. Из щелочной среды БМК экстрагируют 
этилацетатом три раза, порциями по 50 ши Полученный экстракт сушат над 
безводный сульфатом натрия (15-20г)* затем фильтруют и с помощью ротацион­
ного вакуумного испарителя полностью отгоняют растворитель.

Почв®.Навеску почвы растирают в ступке, переносят в плоскодонную кол­
бу на 500 вал» увлажняют из пипетки 5 мл дистиллированной воды. Биоцнн 
экстрагируют 100 мл этяладетата с помощью механического встряхивания колбы 
в течение одного часа. Повторяют экстракцию этилацетатом еще два раза, пор­
циями по 50 мл. Каждую порцию экстракта фильтруют в делительную воронку и 
дальнейшее определение проводят по схеме» описанной выше.

Водах И* одного л воды бяоцин навлекают экстракцией в делительной во­
ровке емкостью 1,5л этилацетатом, порциями по 100мл и два раза по 50 мл.
Для лучшего разделения слоев в делительную воронку добавляют около бг ыаОН. 
Очистку экстракта и определение проводят по схеме* описанной выше.

Хроматографирование. Сухой остаток после удаления растворителя смыва­
ют количественно с помощью 2-3 мл ацетона в пробирку с оттянутьи дном. В 
пробирку помешают заплавленный в верхней части стеклянный капилляр и уда­
ляют ацетон нагреванием пробирки на горячей водяной бане до объема ^ 0 ,1  мл. 
Остаток с помощью того же капилляра* н© с отломанным наплавленным концом, 
наносят на хроматографическую пластинку. Параллельно на пластинку наносят 
серию стандартных растворов биоцмна с содержанием 3 ,4 ,5  . . .  10 мкг. 
Хроматограмму развивают в системе гексан:ацетон:ледяная уксусная кислота 
(30 :20 :1 ) шш этвикахетат:хлороформ:ледяная уксусная кислота (50 :50:10 ). В 
первом случае препарата 0,48+0,02* во втором -  0*37+0*02.

Кеда хроматогрямиу раз витала па пластинках с флюоресцентной добавкой» 
те после высушивания ее помещают под лшпу УФ-света. фунгицид проявляется 
в виде сиреневых пятен па лдаонноад флюоресцирующем поле. Нижний предел 
определения 3 мкг. Линейность определения в пределах 3 - 1 0  мкг. Если 
хроматограф  развивали на обычных пластинка силуфоя, то хроматограмму
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обрабатывав? т  пульверизатора Орешке но лов ш  проявителем, а затем, поащ 
высушивания пластинки 2 ,5$~аьш растворов двойной кислоты. Фунгицид 
прошляется в ввдв сшшх пятен на лшоано-квлтош фоне* ШшнпЙ предел оярэ- 
деленша 3 ш г*  Линейный диапазон определения 3-15 шсг.

2в7о Обработка результатов анализа

Количественное определение бнацша в пробе проводят путем сравнения 
и ш ^ д а  и интенсивности окраски пятен рабочей пробы а серии стандартов*
При большом содердаиш бшцш© на пластинку наносят аликвотную часть рас­
твора 0 концентрируя конечный раствор в пробирке н© до п/0,01 мл0 а большего, 
замеренного в градуированной пробирке объема.

Содержание биоцина в анализируемой пробе (X) мг/кг шш мг/л вычисляют 
по формуле:

А  . т г
ёзг/к г  (вяг/я)* гда

4 -  количество биоцина, найденное в хроматографируемой пребе, мкг5

1/ -  общий объем раствора, ив которого отбирают аликвоту, вял;
Т/а̂  -  объем аликвоты* нанесенной на хреаза то графическую пластинку* мл 

(при шнвееншн все! пробы V **  ^  ) §
Р -  навеска анализируемой пробы в г шш объш анализируемой вода в мл» 

Зо Требования безопасности

Ообиадзть требования безопасности, пршятые для работы с дэгковеепла- 
Ёзвашщшаися шдшетшм, крвпкшш ешслфтшш и' пестнццдшш»

Разработчики
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