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ВРЕМЕННЫЕ МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ ПО ОПРЕДЕЛЕНИЮ 
БОЛСТАРА В БОТВЕ И КЛУБНЯХ КАРТОФЕЛЯ, ЛИСТЬЯХ И СТЕБЛЯХ ХЛОП­
ЧАТНИКА, КАПУСТЕ, ПОЧВЕ И ВОДЕ ТОНКОСЛОЙНОЙ И ГАЗОЖИДКОСТНОЙ 

ХРОМАТОГРАФИЕЙ

IЛ.Краткая характеристика препарата.
1.1. Болотар, хелатион, супрофос
1.2. 0-(4 метилтиофенил)- пропил-О-этилдитиофоофат.
1.3. Структурная формула:

CUf Игснг̂ ' " о - ([Zy> ~SCH3
U.а. 322,171.4. Химичеоки чистый болстар - светлая маслянистая жадность 

со специфическим запахом тиофосфатов. Плохо растворим в воде, 
хорошо растворим в большинстве органических растворителей, лег­
ко гидролизуется в растворах щелочей. Т.кип. - 125°.
Выпускается в виде 72% эмульсионного концентрата. Высоко ток­

сичен. А% 0 для крыс 107 мг/кг. Препарат предложен в качестве 
контактного инсектицида в борьбе о вредителями на хлопчатнике, 
табак•>* томатах, люцерне и ряде других культур.
Активен против чешуекрылых, клопов и других вредителей ДОК
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и ПДК не установлены,
2.Методика определения болотара

2.1. Основные положения 
2 . 1 Л. Принцип метода
Метод основан на извлечении болотара из анализируемых проб 

органическим растворителем (хлороформ, гекоан, петролейный 
эфир), очистке «кстракта яри извлечении препарата из ботвы кар- 
тофаля, листьев и стеблей хлопчатника на хроматографической 
колонке или путем вымораживания вооков охлажденным ацетоном при 
определении из капусты с последующим определением методом тон­
кослойной или газожидкостной хроматографией.
2.1.2. Метрологическая характеристика метода

I ТСХ ! ГЖХ_____
II ___i JWL

Минимально детектируемое количеот- 1 - 2 мкг 1-2 НГ 0,5 нг
во
Нижний предел определения 0 , 0 1 мг/кг 0 , 0 0 1 0,0005
Р-равмах варьирования,/?

в растениях 70-90 73-98 78-84
в почве 70-90 72-99 85-95
в воде 80-100 82-100 87-98

G-средиее значение определения,%
в растениях 83,2 90,8 63,7
в почве 81,0 85,9 90,4
в воде 90,0 95,0 94,5

-стандартное отклонение
в растениях + 9,4 + 3.5 + 6 , 2

в почве + 8 , 8 + 7,9 7 3,9
3 воде i 7 >8 I 3,9 + 3,7
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Доверительный интервал среднего 
при Рг=0,95 и п=5$
для растений 
для почвы 
для воды

83,2+12,1 90,8+4,6 83,7+5,1 
81,0+11,3 85,9+10,2 90,4+4,7 
90,0+10,0 95,0+5,0 94,5+4,2

2.1.3. Избирательность метода
Метод специфичен, другие фосфорорганичеокие соединения, ГЩ\ 

ДДТ в данных условиях хроматографирований определению не ме­
шают.
2.2. Реактивы и растворы
Болстар, х.ч., В мерную колбу на 50 мл наливают 10-15 мл 

гексана, взвешивают, добавляют 2-3 капли болотара, снова взве­
шивают и доводят до метки гексаном, расчитывают содержание пре­
парата в I мл раотвора. Из этого раствора готовят стандартные 
растворы болстара в гексане, содержащие 1 0 0, 1 0 и I мкг в мл. 
Хлороформ, х.ч., ТУ 6-09-4263-81 
Эфир диэтилозый (для наркоза) Фармакопея СССР 
Ацетон, ч.д.а., ч.,Г0СТ 2603-79 
Н-гексан, х.ч., ТУ 6-09-3375-78 
Эфир петролейный, х.ч., ТУ-МХП-1867-73 
Натрий сернокислый безводный., ч.д.а., ГОСТ 4166-76 
Алюминия окись П степени активности ^  6-09-39I6-8I 
Уголь активированный марки КАД молотый или 0У-А 
Орто-фосфорная кислота, ч., ГОСТ 6652-80 
Атоний хлористый, х.ч., ГОСТ 3773-81 
Азот особой чистоты ГОСТ 9293-74 
Силуфоловые пластинки иИ)/~ 254й (ВДС.Р)
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Водород
5# $ Е-30 на хроматоке fV-AW - ДМСЗ (0,16-0,20 мм)
Раствор для осаждения. 5г хлористого аммония растворяют в 

1 0 0 0 мл воды, смешивают о 1 0 мл 85̂-ной ортофосфорной кислоты 
п доводят до литра водой.

2,2.1. Проявляющие реагенты:
I* 0,5̂-ный раствор 2 ,6-дибром-Л̂хлорхинонимина в н-гекса- 

йе.
2. 0 ,2#-ный раствор хлористого палладия. 0 ,2г., хлористого 

палладия помещают в колбочку емкостью в 1 0 0 мл, прибавляют
2 каяли концентрированной соляной кислоты, опускают колбу в 
нагретую до 60-70°С водяную баню на 10-15 мин, переодичеоки 
встряхивая, после полного растворения содержимое колбы доводят 
до 1 0 0 мл водой.
3. 50мг бромфенолового синего растворяют в 10 мл ацетона

и доводят до 1 0 0 мл 1% водно-ацетоновым раствором азотнокислого 
серебра (ацетон:вода - 3:1) Ъ% уксусная кислота или Ъ% лимон­
ная кислота.
2.3. Приборы, аппаратура и посуда 
Газовый хроматограф о ДЭЗ и ТИД 
Хроматографическая камера, ГОСТ 10565-73 
Камера для опрыскивания, ГXT 10565-63 
Пульверизатор стеклянный, ГОСТ 1770-74 
Испаритель ротационный, ИР-1м, ТУ-25-П-917-74 
Аппарат для встряхивания, АВУ-I, ТУ 64-I-I0SI--73 
Прибор для облучения УФ-оветом о лампой ИРК-4 >
Микрошприц на 10 мкД, Ш1-10, ТУ 5 -2.833.0,24
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Колонка хроматографическая стеклянная длиной 1м к внутран­
ним диаметром 3 т
Колонка для адсорбционной хроматографии (300 х 15 мм) МРТУ 

42-2690-66
Воронки делительные ВД-3-250, ГОСТ 8613-75 
Колбы конические нормального шлифа ГОСТ 10394-72 
Колбы остродонные 0HT-6G-I4/23 Т , ГОСТ 10394-72 
Колбы мерные на 50 и 100 мл ГОСТ 1770-74 
Микропипетки, 0#1 мл, ГОСТ 1770-74 
Химическая, стеклянная посуда, согласно ГОСТ 1770-74 
Баллоны газовые 
Секундомер
Лупа и линейка измерительные
2.4. Отбор, хранение и доставка проб
2,4Л. Отбор проб производится в соответствии о унифициро­

ванными правилами отбора проб сельскохозяйственной продукции, 
пищевых продуктов и объектов окружающей среды для определения 
микроколичеств пестицидов, утвержденными Заместителем Главно­
го Государственного Санитарного врача ССОР 21.08.1979г. за J6 

2051-79.
2.5. Проведение определения
2.5,1. Экстракция
ШЛА. 200 мл анализируемой воды помещают в делительную во­

ронку и трижды экстрагируют петролейным эфиром или н-гексаном 
по 50, 40 и 25 мл в течении 5 мин. Объединенный экстракт, оу- 
шат безводным сернокислым натрием, концентрируют на ротацион­
ном испарителе до 0 ,2-0 ,3 мл (гексановый экстракт при темпера*
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typ® + 40°C, а петролейный эфир при T.+25°C). Оотаток удаляют 
в токе воздуха*
ПОЧВА. 5От воздушно-сухой почвы заливают 80 мл гексана или 

нетролейиого эфира и встряхивают в течении 30 мин, фильтруют 
через слой безводного сернокислого натрия (операцию повторяют 
еде дважды), отгоняют на испарителе до 0 ,2-0,3 мл, остаток 
удаляют в токе воздуха*
БОТВА* 25г картофельной ботвы тщательно измельчают, заливают 

50 мл хлороформа (анализ ТСХ и ИХ с ТИД). Экстракцию провдят 
путем встряхивания дриады по 15 мин со свежей порцией раство­
рителя, фильтруя через бумажный фильтр с безводным сернокислым 
натрием. Объединенный экстракт отх*оняют на ротационном иопари- 
теле до объема 0 ,2-0,3 мл и пропускают через хроматографичес­
кую колонку,
КАПУСТА и клубни картофеля. Навеску капусты и клубней кар­

тофеля (25г) заливают 30 мл гексана или петролейного* Экстрак­
цию проводят путем встряхивания в течении 15 мин, растворитель 
отфильтровывают через бумажный фильтр со слоем безводного сер­
нокислого натрия, экстракцию проводят дважды. Объединенный 
экстракт концентрируют на ротационном испарителе до 0 ,2-0 ,Змл. 
Остаток удаляют в токе воздуха.
ЛИСТЬЯ и стебли хлопчатника. Навеску ЗОг листьев и стеблей 

хлопчатника заливают 50 мл гексана, встряхивают 30 мин, раство­
ритель отфильтровывают через бумажный фильтр со слоем безвод­
ного сернокислого натрия, экстракцию проводят трижды. Объединенк 
иный экстракт концентрируют на ротационном испарителе до объе­
ма 0 ,2-0 ,3 мл и пропускают через хроматографическую колонку.



2,5,2, Очиотка экстракта. Сухой остаток из капусты paotms$& 
т в 5 мл охлажденного ацетона, приливают 5 мл дистиллированной 
воды, затем прибавляют 30 мл охлажденного осаждающего растора 
* помещают колбу на 40 минут в холодильник. Содержимое колбы 
отфидътровншдот через плотный бумажный фильтр. Из водного раст­
вора боле тара экстрагируют н—гексаном трижды по 3 минуты пор™ 
Ц1ШМ по 25 мл. Объединенный экстракт сушат безводным сернокис­
лым натрием и концентрируют до объема 0,2-0,3 мл. Остаток уда­
ляют в токе воздуха.
Экстракт из ботвы очищают на хроматографической колонке 

диаметром 2 0 мм, которую готовят следующим образом: в нкжнш 
часть колонки помещают кусочек стекловолокна, далее слой оки­
си админка П отапвнн активности по Брокману (1,5 см), затем 
смесь из 1г окиоя апттт ш 1г активированного угля и снова 
одой окне и шхттт (1,5 ом) сверху-кусочек стекловолокна. В 
целях- снижения адсорбционной емкости через колонку пропускают 
50 т  хлороформа,

Qyxo# остаток растворяют в 5 т хлороформа переносят в колон­
ку * Элюирование проводят 75 ш  хлороформа под разряжением 
чдаотруйного насоса» злюат отгойшт на ротационном .испарителе 
до объема 0*2-0,3 мл. Остаток удаляют в токе воздуха.

Экстракт из листьев и стеблей хлопчатника очищает на 
тогр&фппеокой колонке даамотром IS ш и  данной 30 ом» заполнен­
ную слоем (2-3 т) без гадкого сернокислого натрия далее слоем 
(3-4 ом) «цоодироодгоого угля марки БМГ или К1Д молотый. Для 
уменьшения сорбционной емкости через колошу пропускают 30 ш  
гексана.
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®робу растворяют в 2 мл гексана и элюируют 50 мл гекоана под 
разряжением водоструйного насоса, элюат концентрируют на рота- 
•рационном испарителе до объема 0 ,2-0,3 мл, остаток удаляют в то 
т  воздуха,
2,5.3. Идентификация и количественное определение болштара
2.5.3.1. Метод газожидкостной хроматографии о ТИД.
Используют колонку 1м, диаметр 3 мм, носитель хроматон

д/-А̂  -ДМСУ (0,2-0,25 мм) с неподвижной фазой S% S Е-30. Тем­
пература колонии 220°С, детектора 230°С, испарителя 230°С. Рас­
ход газа-носителя 2 2 мл/мин, водорода 1 0 - 1 2 мл/мин, воздуха 
400 мл/мин. Шкала усилителя 1’КГ̂ а, скорость движения ленты 
самописца 2 0 0 мм/час. Время удерживания в указанных условиях 
хроматографирования 6 мин 15 сек.
Сухой остаток растворяют в точно известном количестве гек­

сана (5-10 мл) и используют для определения. В колонку вводят 
2-3 мкл рабочего раствора. Линейность детектирования сохраняет­
ся в пределах 0 ,1-2 ,5 нг.
2.5.3.2. Метод газожидкостной хроматографии с ДЭЗ,

Используют колонку длиной 1м, диаметр 3,5мм, носитель хроматон
/✓ -А̂ -ДМСЗ (0,16-0,2 мм) с неподвижной фазой 5% rS Е-30. 
Температура термоотата колонок 250°С, Испарителя 270°С, детек­
тора 275°С. Расход газа-носителя 3 л/час, скорость движения 
ленты самописца 360 мм/чао. Шкала усилителя 0,25* КГ̂ а. Вре­
мя удерживания болстара 4 мин 36 сек. Сухой остаток растворяют 
в I мл гексана и используют для определения. В колонку вводят 
2 мкл раствора. Линейность детектирования сохраняется в преде­
лах 0,5-5нг.
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2.5.3,3, Условия определения тонкослойной хроматографией.
Сухой остаток растворяют в 0 ,2-0,3 мл гексана и с помощью 

микропипетки наносят на пластинку. Стенки колбы смывают несколь. 
ними кашлями растворитепп, который ианооят в центр пятна. Ря­
дом о пробой наносят стандартные растворы, после чего пластинку 
помещают в хроматографическую камеру. После подъема фронта под­
вижных растворителей на 1 0 см пластинку вынимают из камеры, 
сушат на воздухе и помещают на 10 ыин под источник УФ-света, 
затем ео опрыскивают одним из окрашивающих реагентов. 0 ,2# 
раствор хлористого палладия. 0,5# раствор 2.6 дибром N -хлор 
хинонимияа в н-гексане. Болстар проявляется в виде красных 
или желтых пятен на светло-желтом фоне с величиной ̂=0,45+
0,05 при хроматографировании в системе подвижных растворителей: 
гекоан-хлороформ 2:1 Щ  =0,5 - в системе гексан-ацетон 3:1,
^  0,75 в системе гексаи-днэтиловый эфир 3:1,
При развитии хроматограмм в системе гексан-ацетон 4:1,̂  

0,65+0,02, Пластинку высушивают при комнатной температуре об­
рабатывают проявляющим реактивом -** бромфаноловым реагентом и 
5# уксусной кислоты. Для закрепления и лучшего проявления су­
шат 10 минут при температуре 100°/’ На синем фоне проявляются 
четкие желтые пятна. Окраска устойчива долгов время,

2 .6 .Обработка результатов
Содержание препарата при определении ПКХ расчитывают по

Формуле:
X jiisJSub—

к, ьг Р , где
Х-колнчество препарата в пробе, мг/кг, мг/л 
С -количество препарата в стандартном растворе, мг/мл



Hj - высота (или площадь пика в случае о ДЭЗ) стандартного 
2раствора мм, мм

Hg - высота (или площадь в случае с ДЭЗ) пика анализируемого 
2раствора мм, мм

У* - объем стандартного раствора, введенного в хроматограф,мкл 
У2 - объем анализируемого раствора, введенного в хроматограф, 

мд
объем экстракта анализируемой пробы

Р - навоска или объем пробы г, мл
Содержание болстара при определении ТСХ расчитывается по 

формуле: Л *Х=- -* гдеР •
X - содержание болстара в пробе мг/кг, мг/юл 
А - содержание препарата в стандартном растворе 
Р - вес или объем анализируемой пробы г или мл
5 площадь пятна стандартного раствора мм'2
S2 - площадь пятна пробы мм̂

3.Требование безопасности
Соблюдать все требования безопасности, обычно рекомендуемые 

для работы о органическими растворителями и УФ~светом*
4.Настоящие методические указания-подготовлены кан­

дидатами с/х наук А,А*Красных, М.Ф.Зелениной, В.С.Шустровым 
(ШИИЗР - Зсеросийский НИН защиты растений поо*Рамонь, Воронежа 
кой области)
м.н.о. Чепкуяовым А.Б,, м.н.с. Эшаиходжаевым Д.Ю. (УзНИИСГиПз- 
Узбекокий НИИ санитарии, гигиены и профзаболеваний г.Ташкент)
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