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В Р Б Ш Ш Ы Е  МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ

ПО ОПРВДЕЛЕНИЮ СУМШЩИНА В КОНМауБНЕПЛОДАХ, МОЛОКЕ, 
РАСТЕНИЯХ, ПОЧВЕ МЕТОДОМ ГАЗОВОЙ ХРОМАТОГРАФИИ

I. КРАТКАЯ ХАРАКТЕРИСТИКА ПРЕПАРАТА

I.I. Сушцидин.

1*2* ОС' -1шано-3-феноксибензид-2 (4-хлорфенил)-3-метилбутират.
1*3. Структурная формула

CL —  — coo —

4 — х  он
„  СИэ

1.4. 5602, СU$ - 200, фенвалерат, М/Д -43775, Д-43075.

1.5. Химически чистое соединение - светло-желтая маслянис­

тая жидкость; температура плавления 23°С. Растворяется в ацетоне, 

этиловом спирте, ксилоле, керосине.

Сушцидин относится к препаратам средней токсичности для теп­

локровных животных. ЛД5ф при оральном введении для крыс 451 мг/кг*

Используется 20^-ный концентрат эмульсии препарата.

2. МЕТОДИКА ОПРВДЕЛЕНЙЯ СУМИЦЗВДЙНА

2.1* Основные положения.

2*2. Принцип метода.

Метод основан на извлечении сумицидина из почвы, зеленой 

травы, корнеклубнеплодов, тканей и молока животных бензолом, очист­

ке экстрактов путем осаждения восков и жира вымораживанием
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с дополнительной очисткой на колонках о силикагелем АСК. Количест­

венное определение проводят на газовом хроматографе с детектором 

по захвату электронов,

2.1,2, Метрологическая характеристика метода 

Минимально детектируемое количество - 0,2 нг

яий предел определения, мг/кг, мг/л
почва - 0,020
растения - 0,028
органы и ткани - 0,025
молоко - 0,025
корнеклубнеплоды - 0,015

размах варьирования, %
ПОЧВ& - 86-95

растения - 87-96
органа., и тканих - 90-97
молоко - 90-97,4
корнеклубнеплоды - 92-95

среднее значение определения, %
почва - 92,0

растения - 91,0
органа и тканЫ - 93,3
молоко - 94,5
корнеклубнеплоды - 95,0

стандартное отклонение, %
почва - 2,5

растения - 3,73
органа и ткаад - 3,23
молоко - 3,35
корнеклубнеплоды - 2,1

Доверительный интервал среднего при Р=95 

почва - 92 +2,5

5

растений - 91 +3,73



и

молодо
корнеклубнеплоды

органу, и ткан#, - 93,3 ± 3,23
- 94,5 ±'3,35
- 95,0 ± 2,1

2*1*3, Избирательность метода

Метод специфичен. Фосфорорганичеокие и хлорорганичеокие пес­

тициды при данных условиях хроттографировашя определению не ме- 

шшот*

2.2* Реактивы и растворы

Бензол, ч.д.а., ГОСТ 5955-79 
Н-гексан, х,ч.,ТУ 6-G9-&3fS“-?&
Ацетон, х ч,, ГОСТ 2603-79
Натрий сернокислый, безвошшйж х.ч«* ГОСТ 4160-76 
Силикагель ДСК
Насадка 5/Ф-ная на хроматоне-л/-Л1^-* WMC&
Стандартный раствор сушцидина в ацетоне о содержанием I мкг 

в I мл (срок хранения 6 месяцев в холодильнике)
Азот особой чистоты в баллонах, ГОСТ 9293-74

2*3, Посуда и приборы

Аппарат для встряхивания АБУ-1, ТУ 64-II08I-83
Фарфоровые выяарителыше чашки
Воронки делительные ВД-3-25Р, ГОСТ 8613-75
Сушильный шкаф, ТУ 16-5 31-299-71
Кейн мерные на 100 мл, ГОСТ 1770-74
Воронки химические, ГОСТ 8613-75
Ь&кропипетки 0,1 т 9 0,2 мл, ГОСТ 20292-74
Газовый хроматограф о детектором по захвату электронов
Микрошприц на 10 мкл MliWLO
Колонка хроматографическая стеклянная длиной 1000 мм и 

внутренним диаметром 3 мм
Колонка стеклянная для очистки экстрактов2£Юх15 мм 
Вата гигроскопическая 
Бумажные фильтры ду 6-09-1678-77 
Холодильник любой марки.
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2.4. Подготовка к определенна

2,4.1* Подготовка колонки для очистки экстрактов

В стеклянную колонку помещают небольшой тампон гигроскопичес­

кой ваты, затем I г сернокислого натрия (безводного), сверху на­

сыпают 5 г силикагеля АСК. Силикагель АСК перед употреблением вы­

держивают в сушильном шкафу при i~I40°C в течение 4-х часов. Ко­

лонку предварительно промывают 50 мл гексана или бензола.

Подготовка хроматографической колонки

Стеклянную колонку длиной 1000 мм с внутренним диаметром 3 мм, 

заполняют с помощью вакуумного насооа готовой набивкой $Е-30 5$- 

ной на хроматонеЛ/-А«/-<&ЛЛС(й Колонку кондиционируют при £  =230°С 

и скорости азота, продуваемого через колонку, 75мл/мин.

2.4.2. Отбор и подготовка проб

Отбор проб производится в соответствии с Унифицированными 

правилами отбора проб для определения микроколичеств пестицидов в 

сельскохозяйственной продукции, продуктах питания и объектах окру­

жающей среда", утвержденными Заместителем Главного Государственно­

го санитарного врача СССР 21.08.1979 г. А 2051-79.

2.5. Проведение определения

2.5.1. Экстракция сумицидина из проб

Пробу почвы, измельченной зеленой травы, картофеля, свеклы, 

тканей животных массой 20 г помещают в стеклянную колбу, заливают 

50' мл бензола и встряхивают в течение I часа на аппарате для встря­

хивания. Колбу с экстрактами помещают в морозильную камеру бытово­

го холодильника на I час. Затем экстракт фильтруют через вату в 

фарфоровую выпарительную чашку. Пробу дважды промывают 10 мл бен­

зола и сливают через ту же вату в фарфоровую чашку. Экстракт упа­

ривают в токе воздуха досуха.
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Молоко, 20 вал молока помещают в коническую колбу» добавляют 

2 г поваренной соли, 30 мл ацетона и встряхивают в течение 5 мин. 

Затем колбу помещают в морозильную камеру холодильника на 30-40 

минут» после экстракт фильтруют через бумажный фильтр в делитель­

ную воронку, В воронку добавляют 20 т  хлороформа. Нижний слой из 

делительной воронки фильтруют через безводный сернокислый натрий 

в вшшрй¥вльную чашку и упаривают в токе воздуха досуха,

2.5.2, Очистка экстракта. Сухой остаток в вы парцельной чашке 

растворяют в 2 мл бензола и пипеткой осторожно наносят в колонку 

о силикагелем АСК. Дважды смывают фарфоровую чашку 2 мл бензола

и переносят смывы на ту же колонку. Элюируют сумицидин из колонки 

60 мл гексана в фарфоровую чшцку. Гексан упаривают в токе воздуха 

досуха» Сухой остаток смывают дважды 1-2 мл бензола в мерную про­

бирку и доводят объем бензолом до 5 мл и аликвоту в количестве 

2-3 мкл вводят в хроматограф.

2.5.3. Условия хроматографирования

Хроматограф "Газохром 1106 Э" или аналогичный прибор о детек­

тором по захвату электронов.

Температурный режим колонки 250°С, испарителя 270°, детекто­

ра 250°С.

Скорость газа-носителя (азот) - 75 мл/мин.

Скорость протяжки ленты самописца - 200 мм/час.

Стеклянная хроматографическая колонка размером 1000x3 мм с 

насадкой $Е-30 5&ноЙ на хроматоне /у/-. AW- ysjuctt
Линейность детектирования 0,5-10 нг.

Бремя удерживания 3 минуты.
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2.6. Обработка результатов

Содержание препарата в пробе определяют методом соотношения 

со стандартом по высоте пиков по формуле

О - нрп сот мг/кг или мг/л, где:

нст* уа * А

НрП - высота пика анализируемой пробы, мм;

Нст - высота пика стандарта, мм;

Сст ~ содержание сумицидина в стандарте, нг;

7 - объем конечного раствора, ие которого отбирают аликвоту

для хроматографирования, мл;

- объем аликвоты, вводимой в хроматограф, мкл;

А - навеска анализируемого образца, Г.

3. Требования безопасности

Соблюдаются правила предосторожности,необходимые при работе 
о ядовитыми, взрывоопасными и легковое плане нищими веществами. 

Разработчики

Царегородцева Г.Н, Таланов Г.А, ВНИИВО, г. МОсква.
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линурон,паторан,малоран) в почве, растительном материале
и овощах методом газожидкостной хроматографии 225
21. Методические указания по определению феншшочевиы-
иых гербицидов (фенурона, которана, монурона, диурона, дику- 
рака,до заявкеа,те иорана,фалорана,аре з и на,линурона,патора- 
иа,малорана) в воде, почве„растительной массе,овощах ме­
тодом тонкослойной хроматографий 2$4
22. Методические указания по хроматографическому опреде­
лению феяшдифама (бетанада) в воде,почве,сахарной свекле
и биологических средах 2¥f



ОЛОВООРГАШЧЕСКИЕ ПВСГПИШ

I* Временные методические указания по определению перойала 
в яблоках и почве методом тонкослойной хроматографии 
2. Временные методические указания по определению дейст­
вующего вещества препарата пликтран и его метаболитов 
(окись дицикл огексилолова,циклегексилоловянная кислота) 
в воде, почве и растительном материале хроматографическим 
методом и неорганического олова в тех же средах спектрофо­
тометрическим методом

РАЗНОЕ.

I, Методические указания * Общие требования к методикам 
измерения концентраций вредных веществ в воздухе рабочей 
зоны
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