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ВРЕМЕННЫЕ
МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ ПО ШРВДйЖЯШ №ША-ТРИБУФ(Ш 
МЕТОД&МИ ГА8СЖИДК0СТН0В И ТОНКОСЛОЙНОЙ 1РШДТ0ГРАШ 
Я ЙОДЕ, ПОЧВЕ И РИСЕ о

X, Краткая характеристика препарата*
Фекама-трибуфоа (бугонаг) -  активно® вещество О̂ О-дам©- 

тшд~ (Х-бутЁфокои-2929г-гршхлорвгил)фоофонагв

Технический продукт - проврачная насяяншогая шдкооть 
от желтого до желто-коричневого цвета, Нерастворим в вод©*, 
растворим в бояыввкотве органических растворителей, Устойчив 
в нейтральных и сдабокисдых водных средах, Летучесть 7Хе? 
мг/ы5 при 20 °С* ЛДздДДЯ крыо Х780 мг/кг,
2о Методика определения фекама-грнбуфона методами гааозвдк уст­

ной и тонкослойной хроматографии в воде* почве и рис©»
2«Х* Основные полоценшя.
Мегод основан на иавявчвнаи препарата оргшзшчвшгшш раствори' 

очистке экстрактов в систем© шздкоеть-шдкость ш до- 
ояедувщаи определение фекама-трпбуфона газожидкостной ш гон-
косаойной хроматографией, при газохронат©графическом анализа 
избирательность метода обеспечивается использованием неподвиж­
ных фаз различной полярности; при тонкосяойноы-детектнроваям- 
ам двумя проявляющими реагентами» ПДБ для воды0 йочвысВДУ

риса не установлены»

О
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Определению но мешают наполнители технического препарата, 
некоторые хлорорганические пестициды (у-ГХЦГ, ДДТ) г фос- 
форорганические (ДДВФ, хлорофос},

2 .1 .2 , Метрологическая характеристика методов ГЖХ и TGX.
Таблица I

Метрологическая оценка методов

Аналивя
руеыый
объект

Среднее :шосите-:Довври-:11редел:Лиапа- 
значе- гльноз :тельныя:обнару:зон 
ние оп-:стан- :интер- :жения,:опре- 
ределе-гдартное :вал :мг/кг, селя­
нин, % :отклонв-:оредне-:мг/в :емых

:ниа, % :го , % : гконцен-
: :прнлг4; :траций,
s ; р «0*95 :м г/кг7
t : : :мг/л

:Равыах варьи­
рования, %

! (L

ш
вода 82,7-91,1 87,0 8,6 87 ,0*9,2 0.008 0,01-0,2
почва 72,0-92,0 83,0 15,183.0*15,5 0,02 0.02-0,4
рас 78,0-96,0 87,5

тех
17,2 07,5*18,6 0,02 0,02-0,4

вода 77,4-90,9 85,5 18,8 85.5*19,9 0,01 0,01-0,2
почва 72,7-90,9 80,3 15,9 80,3*17,2 0,03 0,03-0,2
рис 72,7-81,8 75,8 12,175,8*14,3 0,03 0,03-0,2

Предел обнаружения в хроматографируемом объеме - 0 ,1  ыкг,
ПЕХ -  1,25 -  2,5 нг.

2 .2  Реактивы ы растворы.
Фекама-трибуфон^ х.ч .
Основной стандартный раствор фекама-трнбуфона,содержащий 500
шсг/мя в ацетоне. Хранят в течение 2-х месяцев в холодильнике.
Стандартный раствор фекама-трибуфона, содержащий Ю ыкг/мл.
Ацетон, ч * , ГОСТ 2603-79
Бензол, ГОСТ 5955-75,
и-Гексан, х .ч ., ТУ-6-09-3375-78
Натрия сульфат безводный, ч . ,  ГОСТ 4166-76
кальций хлористый, ГОСТ 4161-77, «х ч.
Хлороформ, х .ч . , ГОСТ 20GI5-74 
Азотнокислое серебро, х .ч . ,  ГОСТ 1277-81



Аммиак водный, ч . ,  ГОСТ 3760-79 
Пластинки "Снлуфод" ( ,ЧССр)
Проявляющие реагенты:
Х .а) 1% раствор 4 -п-нитробеавилпшридина в ацетона;

б) IO56 раствор тетраатилвнпвнтамина в ацетоне,
2 , Азотнокислое серебро: 0 ,5 г  серебра азотнокислого растворя­

ют в 5 мл воды, прибавляют 7 мл 25% аммиака, оыесь доводя^ 
до 100 мл ацетоном.

Носитель для хроматографической колонки хроматон Ы-AW 
(0 ,1 6 -0 ,2 0  мм) с нанесенной неподвикной фазой 5% 5Е -30  
Для дополнительной идентификации аспользуетоя смешанная непод­
вижная фаза 4%$Е-30 + 6% ОТ -X.
Азот газообразный, особой чистоты, содержание О̂ н© боле© 
0,003%, ГОСТ 9293-74

2 ,3  Приборы и посуда
Прибор для отгонки растворителей (ротационный вакуумный испари
твлъ) Л' 15- 11-0:'-?6
Лампа ПРК-4, ГОСТ 6 4-I-I6 I8 -77
Колбы конические со шлифам® на 250-500 мл, ГОСТ XQ394-72 
Колбы круглодонные на ХОО мл, ГОСТ 10397-22 
Колбы мерные на ХОО мл, ГОСТ Х770-74 
Делительные воронки на 0,5-Х л, ГОСТ 8613-75 
Фильтры бумажные ("красная д в н та ^ Т У  6-09-Х678-77 
Хроматографическая камера, FOOT 10565-75 
Пульверизаторы, ГОСТ IQ39X-74 
Пипетки на 0 ,1  и X мл, ГОСТ 20292-74 
Цилиндры мерные на 50-100 ал , ГОСТ 1770-74 
Газовый хроматограф с детектором по захвату электронов (детек­
тор постоянной скорости рекомбинации - ДПР) марки "Цвет-Ю б", 
"Ц вет-ПО ", Гаэохроы 1109 и др.
Колонка стеклянная длиной X ы, внутренний диаметр 3 нм,

2*4 Отбор, хранение и доставка проб
Отбор проб производится в соответствии сдовфицираванншш 

правилами отбора проб сельскохозяйственной продукции, пищевых 
продуктов и объектов окружающей среды для определения мнкроко~ 
аачеотв пестицидов/^утвержденными Заместителем Главного Госу­
дарственного санитарного врача СССР fc 205Х-79 от 21*08.79 
Срок хранения не более 5-х суток в холодильника,

2*5  Проведение определения
2 .5 Л  Экстракция й очаотш® экстрактов.
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Вода. 500 мл пробы помещают в делительную воронку и экстра­
гируют фекаыа-трибуфон трижды по 50 мл хлороформа. Объединя­
ют органический растворитель, сушат натрием сернокислым без­
водным (10-20г), концентрируют на ротационном испарителе до 
0 ,2 -0 ,3  мл при температуре бани не выше 41)°С. Досуха упарива­
ют на воздухе. Остаток в колбе растворяют в I мл гексана и 
хроматографируют (ГЕХ,ТСХ).
Почва. 25г пробы помещают в коническую колбу, заливают 50 мл 
смеси ацетон -  0,05н раствор CaCI^ (1 :1 )  и оставляют на ночь. 
Раствор фильтруют через бумажный фильтр ("красная лен та"), про­
бу смывают дважды ацетоном по 30 мл, фильтруют. Раствор пере­
носят в делительную воронку, прибавляют 100 мл дистиллирован­
ной воды и экстрагируют фекаыа-трибуфон трижды хлороформом по 
50 мл. Экстракты объединяют, оушаг натрием сернокислым без­
водным (10-20 г ) .  Растворитель концентрируют на ротационном 
испарителе до объема 0 ,2 -0 ,3  мл при температуре бани не выше 
^ИЭ°С# досуха упаривают на воздухе. Остаток в колбе растворя­
ют в !  мл гексана и хроматографируют (FIX и ТСХ).
Рио. 25 г риса, измельченного в кофемолке, помещают в кони­
ческую колбу, заливают 5U мл ацетона и оставляют на I  час. 
Раствор фильтруют через бумажный фильтр ("красная лента"), 
смывают пробу дважды 30 мл ацетона. Объединенный фильтрат 
переносят в делительную воронку, прибавляют 200 мл дистилли­
рованной воды и экстрагируют фекаыа-трибуфон трижды хлорофор­
мом по 30 мл. Экстракты объединяют, сушат натрием сернокислым 
бевводным (10-20 г ) ,  концентрируют на ротационном испарителе 
до объема 0 ,2 -0 ,3  мд при температуре бани не выше 40°С, досуха 
упаривают на воздухе. Остаток в колбе растворяют в I мл гекса­
на и хроматографируют (ГХХ, ТСХ).

2 .5 .2  Идентификация и количественное определение 
фекама-трибуфона,

2 .5 .2 .1  Метод газожидкостной хроматографии 
Вводимый объем -  5 мкд.

Таблица 2
Условия ПХ определения

Хроматографические .
параметры * ^ е дар : ТВД

I : 2 3 ; 4

Неподвижная фаза 5$$Б-30 4%SB-jb*63WF-I 5J5 52-30
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I ! 2 • 3
f .........  - ..— 1 —
г 4

Температура колон­
ки Лривешв 180 °С 160 °с 200°С
Температура испари-

ф° ЛЯТемпера*у]ра^д1Ш»?6ра
2201“С 
220°С

210
230°С

210 °С 
210 °С

Время удерживания
Линейный диапазон 
детектирования
Минимально детекти­
руемое кол-во
Скорость газа-носи­

2 мин 

2 ,6-10  нг

3 МИН

I,25-0н г 

1 ,25  нг

2 мин 83 оек

2 ,6  нг

теля (а зо т) 70 л/мин 70л/мин 24я/ынн
Скорость воздуха 
Шкала электрометра 20-Ю ‘ 12а

4Шл/ыиа

Количественное определение проводят путем сравнения рас­
читываемого пика с пиком9 полученным при введении иввестного 
количества стандартного вещества при условии, что пики близки 
по величине в определение ведется в диапазоне линейности 
детектора* Площадь пика на хроматограмме расчитывают,, умножая 
высоту пика на ширину, измеренную на половине высоты*

Оодержание пестицида в исследуемом объекте ведут по фор­
муле :

I СТ Sf где;
^ ст  * * *

X -  количество препарата в пробе, мг/кг (м г/л );
С ̂ -количеств о препарата во введенном в хроматограф стандарт­

ном растворе, ыкг;
5„-площ адь пика на хроматограмме стандартного раствора препа­

рата, введенного в хроматограф, ш г ;
S | -  площадь пика на хроматограмме исследуемого раствора, ш г ;  
\f-£- объем экстракта, введенный в хроматограф, мкл;
{ / ? -  общий объем экстракта после упаривания, ал;
Р*"- масса или объем анализируемой пробы, г (мл)*

2 *5 *2 *2  Метод тонкослойной хроматографии

Пробу, сконцентрированную до и ,2-0 ,3  мл, количественно 
переносят на пластинку "Силуфод” * Параллельно наносят серию 
стандартных растворов с содержанием 3 , 5 в 10 мкг действующе­

го вещества фекама-трибуфона. Хроматографируют в системе
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бе ввод-ацетон ( 3 :1 ) ,  просушивают на воздуха и обрабатывают 
одним из проявляющих реактивов:
I)хроматограмму обрабатывают 5 мл 1% раствором Ч-(*п-нитробен- 
вил)пиридином, нагревают шщотинку в течение 5 мин при темпе­
ратуре 110°С, затем обрабатывают 5 мл 10% раствора тетраэтилен- 
цантамина.

Фвкама трибуфов проявляется в виде ярко фиолетово-синих 
пятен на белом фоне*
8) Хроматограмму обрабатывают 10 мл раствора азотнокислого 
серебра в ацетоне, ватам помещают под источник УФ-света на 
3 мин,

Фекама-трибуфон проявляется в виде черных пятен на сером
фоне.

фекама-трибуфона в аиотеме бензол-ацетон (3 :1 )  состав­
ляет 0 ,68  + 0 ,0 5 ,

В качестве подвижного растворителя можно использовать 
омеоь гекоан-ацетод ( 1 :1 ) ,  В.^ равно 0 ,6 8 .

Количественная оценка хроматограмм проводитоя путем срав­
нения площадей и интенсивности окраски пятен проб и стандарт­
ных растворов,

Содержание фекама-трибуфона в Наследуемом образце вычис­
ляют по формуле? к

_ м г/кг, (м г /л ), гд е?
Р

Хнкодичество фекама-трибуфона в пробе, мг/кг (м г /л );
А- количество препарата, найденное на хроматограмме при 

сравнении о о стандартами, мкг;
Р- масса или объем пробы, г (м л).

2 *6 , Техника безопасности
Необходимо соблюдать общепринятые правила безопасности 

при работе о органическими растворителями а токсическими 
веществами.

3 . Методика разработана 8.А .1ейка и Д„Н,Гиренко 
(ШШШТОШ;, Киев).
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