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ОПРЕДЕЛЕНИЕ ОСТАТОЧНЫХ КОЛИЧЕСТВ ФТАЛОФОСА И 
Ф08АЛ0НА В РАСТИТЕЛЬНОМ МАТЕРИАЛЕ,ПОЧВЕ И ВОДЕ,

ХАРАКТЕРИСТИКА ПРЕПАРАТОВ

ФТАЛОФОС
фталофос -  выоокоаффактный инсектицид контактного действия.

Рекомендован для борьбы о вредителями хлопчатника, плодовых и 
овощных культур, Является .возможным заменителем ДДТ для борьбы 
о яблонной плодожоркой. Действующее начало препарата 0,0-димв- 
тил ™ - фтолинидо-метил-дятиофоефат.

Структурная формула?

В чистом виде представляет собой белые кристаллы с т.пл. 
72,0 -  72,5°С, Рас**ори'«ость в воде при 25°С -  25 иг/л. Хорошо 
растворим в ацетоне, хлороформе, бензоле и др.оргаяичеекшс раст
ворителях. Ху ле растворим » пет роле Ином эфире.

Фоналоя -  фоофорортяичеекай препарат с широким диапазонов 
действия, ивястоквйчюмй для теплокровных, ^еконендоваи для борь
бы с вредителям плодовых и овощных культур, в той числе о яблон
н о й  плодожаркой, тлей, различными видами клещей. Перспективен в 
качестве ттвПФМ ДАТ, Действующее начало препарата 0 , 0 -дазтил 

-  (б -хлорбев8окоазояинил-8*щя«ия)“айтиофооф8т.
Структурная формула»

С,Н,,Ох //

в чистом -еде представляет собой Ш т  кретмяи е чеовочюм 
запахом. T,n*.v;~4y0c. Практически вервотюрли * воде, tm m im m - 
на пСТТОлвйиои эфире. Хорошо растворим в метаноле, етвволе. аяе- 
тоне, хлороформе, бейеояо ш толуоле. Т

-  / 2  f t -



Ишаке дат  прописи метода определения ортяточнеж количеств 
фталофоса и фозалона в овощах и фруктах, ш ГО же прошей качест
венного и количественного метода определения фозалона в яблоках, 
яблоневых листьях, почве и воде*

Первый метод основан на колориметрическом определении форм
альдегида, выделившегося в результате кислотного гидролиза фтало
фоса и фозалона* Второй-на колориметрическом определении диэтил- 
дитиофосфорной кислоты, выделившейся в результате щелочного гидро
лиза фозалона»

Первый метод специфичен, никакие пестициды не мешают опреде
лению» Метод позволяет, определять фталофос и фозалон при еовыест 
ном присутствии, однако, требует тщательной ш длительной очистки 
экстракта*

Второй метод менее специфичен, но более прост ж исполнении, 
т«к, не требует длительной очистки экстракт. Проведение опреде

ления фозалона вторым методом проводится за более короткое время, 
чей проведение определения фозалона ■ фталофоса первым методом. 
Чувствительность обоих методов -  0,25 мг/кг анализируемого объек
та»

хршатофоотетрйчешшй ышт определения остаточных
КОЛИЧЕСТВ ФТАЛОФОСА И Ф08АЛ0В& В РАСТИТЕЛЬНЫХ ПРОДУКТАХ
(ЯБЛОКИ, Ш И , ВИНОГРАД, ШУСТА)#

2Ш1ШМ.Ж1£М
Метод определения остаточных количеств фталофоса или фозало

на в растительных продуктах основан на излечении инсектицид» из 
растительного материала ацетоном о последующим перераспределением 
в хлороформ. Очистку хлороформного экстракта и предварительную 
идентификацию проводят хроматографией на тонком слое двуокиси 
кремния для люминофоров«Инсектицид элюируют со слоя сорбента аце
тоном и после удаления растворителя, гидролизуют соляной кислотой, 
Выделившийся при этом формальдегид определяют дибо колориметри
чески, либо еяектрофотометрически при 5?0 ш  ш виде продукта со
четания с хромо?роковой кислотой,

I) Разработан Новиковой К,Ф,, Мельцер ФИ3, * ВШЕШ'ЗР
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Чувствительность метода 0,25 мг/кг /  5 окт в кояорттри- 
роемом обвею/

Реактивы и оаодвотаа
Стандартным раствор $£ало$ооаили$оаадон& в ацетоне с со

держантам 10 мкг/ йл. Стандартный раствор готовят двойным раз- 
падением»

Навеску ж*ч» инсектицида « ОД  /* 0,0002т/ помещают в мер- 
кущ колбу емкостью 100 мл, растворяют в адатоме ш доводят до мет
ки тем же растворителем /Раствор А/. Раствор А содержит в I мд- 
- 1000 мкг инсектицида* I йш раствора А помещают в мерную колбу, 
емкостью 100 мл и доводят до метки ацетоном /Раствор В/* Раствор 
Б содержит в I мл - 10 №  мшектиада*

Растворители? ацетон, хлороформ, бензол* Вое растворители 
марки х«ч® и свежеперегнаяные•

Соляная кислота х*ч«, концентрированная*
Серная кислота, х .ч ,, концентрированная*
Хромотроповая кислота, ч*д«а*,раствор в серной кислоте*
Для приготовления раствора 1,6 г жродатршшвой кислоты раст

воряют в 100 мл концентрированной серной кислоты, раствор фильтру
ют через пористый фильтр №Й в темную склянку о притертой дробной* 
Раствор хормотроповой кислоты рекомендуется использовать да вто
ро! день после приготовления*

Натрий сернокислый, безводный*
Двуокись кремния для люминофоров, просеянная через 

200 меш*
Вромфеноловнй синий, индикатор*
Азотнокислое серебро, зич*
Проявляющий реактив* 0,05 г* бромфеполового синего 

юг в 1C л п  ацетона м доводит до 100 мл 3$~йш раствором 
^меси ацетон;вода /3:1/•

Уксусная кислота, х*ч„, 5%нный раствор*
Гипс медиан ел .ий*

ОШЗВК Л Ш Ш
фотоаяекгррко.’-оршегр или спектроф<жмвхр.
Прибор для оггонви растворителя.
Долбн илоонодоввве еикоотью 250 и 500 мл/дзш экстрак

ции/

овхо 150»

растворя
л а  в
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Ц&жтттт вороней емкостью I зь 
Колбн мерные со шлифами емкостью ЕЮ ши 
Воронки химические*
Пипетки емкостью I иж о делениями, 2 мл, 5 ил, Ю мл,20мл 
Прибор для фильтрования с пористым фильтром /р аеЛ / 
Жаростойкие пробирки мерные с дедеюкямк емкостью 2S mi 
и 15 мл*
Стеклянные капилляры*
Хроматографические пластинки размером БжГ8 оивСтекдяшша 
пластинки тщательно моют содой,хрт, шойбмевяю, а т тем 
дистиллированной водой*
Пульверизаторы стеклянные*
Камера для хроматографирования о притерто! крышкой*
Камера для опрыскивания хроматографических. .пластид* 
Аппарат для встряхивания*
Стеклянные палочки*
Водоструйный насос*
Скальпель для снятия слоя сорбента#
Жаростойкие стаканы емкостью 250 ел.*
Сито, 150-200 меш*

Описание определенш*
Приготовление хроматографических пластин с 

эакррплешем слоем , сррбейтай...... ....... , ,
Лия приготовления сорбционной массы 12 г* двуокиси кремния 

для люминофоров /150-200 меш/ хорошо вереиеияваот с I г . гипса 
/150-200 меш/, добавляют постепенно 50 мл дистиллированной воды, 
смесь тщательно размешивают и сразу же наносят на три хромато
графические пластинки /по три чайных ложки смеси на каждую/,

Ш м т т ш
50-100 г мелкойареааняого аналшвадемого образца /яблок®, 

груши, виноград, капуста*/ помещают в плоскодонную колбу, зали
вают 100 мл ацетона* помещают на аппарат для встряхивания щ 
встряхивают в течении 15 минут*

х Метод т  пригоден для определения фовалона в капусте*

- / 2 3 "



bntvppa** фильтру*# черв» бутмжШ фильтр ь делительную лоров* 
ч„у •.мнюсгью I л, Растительную ^аоо;у встряхивают еще дтщы в тече* 
нив И) кин* с 50 цд ацетона* Экстракт снова фильтруют * К обздди- 
с-чиому фильтрату добавляю? Ш) мд воды и водо-ацетопоашй раот- 
мр впггjmrupyiw хлороформом» двумя порциями яо 100 и тремя пор- 
пинми ко 5Г> мл, Хлороформный экстракт сушат в течение 30 сек* 
нал вводным сульфатом натрия /  50г*Д а ват ем фильтруют через 
булыжный фильтр в круглодоииу» колбу прибора д а  отгонки раство
рителя, На подиной бане отгоняют растворитель до небольшого объ 
елаt нойте чего остаток количественно переносят ацетоном в мер
ную колбу емкостью ХСЮ мл ш доводят до метки ацетоном*

В пробирки пинеткой отбирают две аликвотные части раство
ра, равные 10 я 20 мд. В пробирки помещают наплавленный в верх
ней т г,п  ггагшддяры и на горячей водяной бане отгоняют почти пол
ностью растворитель* Остевшу ;я каплю раствора количественно яри 
помощи едет спа теми же капиллярами» но ужо о отломанной аанаяв** 
ной чвгтью, наносит т  стартовую линию хроматографической илао- 
тыки. Параллельно на пластинку наносят 2-3 стандартных раство- 
га с ссдаржгтзйсм инсектицидов 5, 10 к 20 мкг«

Хроматограмму рамиваю? в бензоле* После удаления раотво- 
ритолп пластинку опрыскивают сначала бромфеполовым реагентом, 
a мтем, после высушивания т  воздухе f раствором $#~ной уксус
ной кислоты, Фтияофос и фоааяон проявляются на хроматограммах 
в вид* голубых пятен на яммоййо-ивлтом фоно с 0,3% и 0,50 
etMvrstwr панно* Визуально, по соотношению со стандартами, ус
танавливают приблизительную концентрацию инсектицида л рабе- 
и»у пробах* Для дальнейшей работы используют аликвотную часть 
раствори о содержанием инсектицида не менее 5 и не более 50 
мкг. Н случае получения более плотного ипгт ш рабочей проба, 
аг^готную петь раствора, взятую для дальнейшей работы необ
ходимо соответоткующим образом уменьшить*

и* ста^окую лини» левой, рабочей части и правой, нера
бочей ч*тти ид-четники наносят гыкн?у?га данным способом нужную 
у ни ̂ ;*стну|г» часть дебочего раствора* На не рабочую часть плас
тинки износят также стандартный раствор Б, содержащий 10 -  
20 мкг ипоечтилчда* Хроматограмму развивают в беи ноле, Нос- 
иц удалении растворителя рабочую часть пластинки тщательно



закрывают пергаментной бумагой, а а*з рабочую часть яигь'.тмшч-л 
содержащую стандарт и иторую аликвоту, проявляют способом, 
ук&яашшм выше* На уровне ироивдошмх. патан с лапой, нейро-- 
явленной части, аккуратно скальпелем снимают слой сорбент, 
площадью 0x4,0 см и переносят сначала на пергаментную бума
гу, а затем на пористый фильтр «рио.'ра для анкшровашш /рйоД / 
йараялсдьг на другой пористый фильтр переносят такой т  пло 
щади холостой с -ой силикагели, овитый о верхней части шшстии 
ей непосредственно над слоем, содержащим инсектицид* Пести
цид алюирушт со слоя сорбента 15 мл а питона со скоростью 60- 
?0 капель в минуту» Ацетон добавляют на пористый фильтр набок* 
шийш порциями» Перед включением ваккума сорбент и раствори
тель тщательно перемешивают стеклянной палочкой,

В пробирки с эяюатом помещают валдавленный сверху яышд 
ляр и на горячей водяной бане отгоняют растворитель. Следы 
ацетона удаляют слабым током воздуха* Пробирку помещают в да 
денут баню, К сухому остатку добавляют 3 мд концентрирован
ной соляной кислоты и осторожно, при непрерывном помешиьннка 
ао каплям приливают 5 мл вдокотрокового реагента. Дли рент 
тия окраски пробирку нагревают в течении 30 ми», на кипящей 
водяной бане. После охлаждения до комнатной температуры «е- 
меряют оптическую плотность раствора в 1 см кювете на фото- 
алект ро кол о римет ре с зеленым светофильтром или на спектрофо
тометре при 570 нм» В качество сравнительного раствора ис
пользуя? раствор, полученный при нагревании 3 мд соляной 
кислоты с 3 мл хроматрепового реагента* Содержание фталофоса 
а фовалона в анализируемой пробе находят методом сравнения 
о стандартами. Концентрация пестицидов в стандартах, взятых 
для сравнения, должна быть близка к концентрации фталофоса 
или фозаяона в рабочей пробе. Ев величина устанавливается 
визуально по первоначальной хроматограмме. Окраску стандарт- 
нше ра от во 8§f$8t jWe а но и в тех »е условиях, что п отлад
ку рабочей пробНп

- 1 2 5 -
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Содерваше фталофоса^щфашяана в анаяишруемой проба 
* иг/аг вычисляй: ив формуле;

мг/кг, где

Д| -  ошичеепая плотность рабочего раствора,
Ig -  оатвчеокая плотность раствора, полеченного ив колос 

того
Деа -  оптическая плотность ставдарстаого раствора 
Сс5 -  концентрация инсектицида в стандарте, в маг

~ обвей аликвотной части раствора, ввитого для хроно 
тографнрозалия, в ил.

-  оовец ацетонового раствора, в ил. /ТОО т /
В -  навеска анализируемой пробы, в г.
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корне— а клубнеплодах 
авгор* Ожеипжовекая ЛД.

Определение нояихпорпинена в воде, почве, картофеле S8
свекле, во бвгве, мясе в присутствии Ш£ и друтвх 
хиорорганическюс пестицидов и иолтооркамфена в почве 
автора; Кдисевко №,&», Верблвдова 8Д«, Еоемаанй В»Се9 
Гридаанко Н4И.

Определение осгагков ИХ в растениях методом гонко- 68
еяойнай хроиаяографаи
assopas Коекагый 35*0», Нояенокаа ФД., Тверская Б«М»

Определение кеямана в огурцах методом тонкослойной 66
хроматографии
авторыs Фомичева Л «Г., Ефимова Л.И*

Определение эфирсуяьфонага в винограде, сове, воде 71
Нйне неходок ТСХ
авторы: Голубев Т«й«, Владимирова Л,Г,, Колобродова Ю.М. 

Фосфороргавические соединения

Опраделение авревса и каратана в растительных продуктах 74 
в воде
авторы: Юшевшсо и «А*, Шмитадона А .И»
Определение буаифооа в продуктах промышленной царева-* 80
ботам хлопка-сырца й^мева& хлопчатника методой гонко-* 
мойкой хроматографии
авторы г Талнпов ШЛ., Дда.янбаева Р.Х„, Халикова УД,,
Шейнина Г Д», Белобородова Н.®«

Ввзшрсграфачесшй метод определение мегияшгрофооа 86
s растительной пробе а почве 
авторы: Пагтаку ®,и., Сороковая л «в»

Буыадав-хровавографнчвокий качественный и колориметрический 80 
количественный методы определенна иетнадатрофоса в расти»
®дав>иой проб» в почве 
авгор: Натранву Ф«8.



Определение трихлориетафооа-З в молоке к молочник 
продуктах с помощью тонкослойной хроматографии 
авторы: Молочников В.В., Серебренникова; ВД«, Мо
чалов В.И.

Определение фоофашда, антио и карбофоса в воздухе 
методом гаао-кидкоотной хроматографии 
авторы: Клиаенко МД., Гиренко Д.Б.

Определение оайфооа в воде, продуктах питания рас
тительного происхождения, почве биологическом ма
териале
авторы: Илисенко МД., Письменная М.В.

Определение оайфооа в воздухе методом хроматографии 
в тонком слое
авторы: К лисенке МД., Письменная М.В,

Определение остаточных количеств фшофооа я фона* 
лона в.растительном материале, почве и воде 
ел торы: Новикова К.Ф., Мояьцор Ф»Р.

Качественный и кеяичветябниый методы определения 
фозалона в яблоках, яблоневых ливтмх, почве и воде 
автор: Вшюлювяяа Г.Ф,

Определение фталофоса в молоке н мясе методом 
тонкослойной храмотографаи
авторы: Заболотный К.4., Метелица B.IL, Пепоклопоя АД.

Количественна колориметрическое определение хлорофоса 
в молоке
автор: Стемпковскай 1Д .

Определение амидофоеа в молоке и мяое 
авторы: Нетжлонов АД., Метелица В.К,

Определение байтекоа в молоке и мяое 
авторы: Ролз А.П., Непоклоиов А.А,
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(Ишиатический агар-диффузный не сод определения 156
фосфороргааачеоких инсектицидов в продукта 
животного происхождения 
авторы: Неноклонов АД., Метелица В.К.

Производив карбаматов

Колориметрический метод опрвдовевяа купрацвда-1 , 162
купрацина-И, Панова, Маркина, МТД в воздухе, 
продуктах пикания растительного происхождения и 
биологических средах 
авторы: Кяноанко М.А., Векмтейв Х.1.,

Экспрессное определение тогрекзткятиураидаеугьфйда IS6
(ИЩ ) в зерне и зерновродукхах 
автор: Николаев А.в.

Определение оохахочных количеств дикрезила в биохо- 167
гнчаоких средах методом тонкослойной хроматографии 
автор: Оивохнн П.А.

Прочие соединения

Определение 2-мекокси-3,6-диклорбенаойной кислоты 172
методом газо-жидкостной хроматографии
авторы: Рыжков А.А., Гейд Ю.П., Бабин В.П., Свари
денко А.С,, Чекавская Д.А.

Количественное определение дикаибы (дианаха, 179
банвела-Д) в растениях и в почве методом хроматографии 
в тонком слое
авторы: Березовский И.Я., Самосвах Д.С., Никотин В.В.

Определение диурона, линурона, монурона, проланида, 184
волана, фаяорана в воде, почве, овощах методом хрома
тографии в тонком слое 
автор: Самоовах Я.С.

Колориметрический метод определения ко то ран в (пахтарсжа) 188 
в хлопковом масле
авторы: Новикова К.ф», Иеявцер Ф.Р., Аидомпна Т.В.



Жачесжвшное и--ирличесхвеннов определение калина и 1$3
фталана в вине, виноградном соке, листах и ягода 
винограда, в почве ш воде 
авторы: Вайитрауб ФЛЬ, Дронь Л*П*

Определение иельнрекса в воздухе 199
авторы: Сорокина Л*В«, Клнсенго ШЛ*

Определение прометрина в почве, воде и растительном 203
материале методом хроматографии в тонком свое 
автор; Дроздова О.А»

Определение фенаэона в свекле, почве и воде £07
авторы: Эгерт В«Э«, Лиелгалве А,А«

Определение хлората магния в препарате-дефолианте, £13
хлопковом масле, шроте, шахе, семенах, ядрах семян 
ш волокне хлопчатника
авторы: Талипов ЮЛ*, "'жиянОаева РД*, Халимова УД.*, 
Белобородова Н#Ф,
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