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Временные методические указания по 
определении рубигана в я<5локах и 
огурцах газохроматографичеоким методом

1о Краткая характернотика^препа^ата

| Л ‘. Рубиган

1.2* (2-ослорфенил)(4-хлорфенил)(пиримидил~5)карбинол

I * 3«

^I7^I2Ŵ 2 ^ 2 ^  

Молек. масса 331,2

1 .4 . фенаримол

1 .5 . В чистом виде белое кристаллическое вещество, т.плЛ17~П 9°С 

Растворимость в воде при 25°С 13,7 мг/л; в 100 мл других 

растворителей растворяется (г/100 мл) в ацетоне 25, в бен

золе 12,5, в хлороформе 50, в циклогексане более 50.

В нейтральной среде препарат уотойчив, о кислотами дает 

растворимые в воде соли.

Выпускается в виде 6# -ного о .п . и 12# -ного к .з .
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ЙД̂ О Для КРЫ0 390-400 м г/кг . Меры предосторожности™*»»: оо 

ореднетоксичнымн йестицидами.

Малотоксичен для пчел и других насекомых*

Предложен в качестве системного фунгицида для борьбы 

с мучнистой росой и серой гнилью на виноградной лозе, яблоне,

черной омородине, землянике, огурцах.

В герметичной таре препарат хранится длительное время,

2 , Методя ка_онределения_руб ига ка

if.i*  Основные положения,

2о2ЛПринцип метода.

Метод основан на извлечении рубигана из анализируемых 

проб ацетоном, очистке экстракта о помощью содержащего хлорис

тый агоний и фосфорную кислоту осаждающего реактива и перерас

пределений . между двумя несмешивающимися растворителями с пос

ледующим определением газо-жидкостной хроматографией о электро

нозахватным детектором (ЭЗД).

2 .1 .2*  Метрологическая характеристика метода.

Минимально детектируемое количество I  нг

Нижний предел определения 0,004 мг/кг 
(чувствительность метода)

% разках варьирования (%) 8 2 ,9  -  97,7 

o' среднее значение определения (%) 90,1

стандартное отклонение (? )  4,96

Доверительный интервал среднего 

при р*0,95 и п=*7 {%) 90,1 * 4,6
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2 .1 .3 , Избирательность метода.

Системные фунгициды беномил, ридомил, БМК и хурцат 
определению не мешают.

2 .2 . Реактивы и растворы.

Ацетон, ч .д .а . ,  ГОСТ 2603-79 

Хлороформ, ч .д .а . ,  ГОСТ 3160-51

Циклогексан, ч .# ,свежеперегканный

Аммоний хлористый, х, ч . , ГОСТ 3773-72 

Ортофоофорная кислота, х .ч .,  ГОСТ 6552-80 

Натрий сернокислый безводный, х .ч .,  ГОСТ 4166-76

Осаждающий реактив. 12,5 г аммония хлористого растворяют 

в дистиллированной воде, прибавляют 12,5 мл концентриро

ванной ортофосфорной кислоты и смеоь разбавляют водой до 
500 мл.

Тальк медицинский или суперцел 

Гелий или азот особой чистоты

Стандартные растворы чистого рубигана в циклогексане с 

концентрацией I; 2; 3; 4; 5; 6 мкг/мл 

3% 01/-17 на хромосорбз I /  S' (80-100 меш)
или на газ-хроме Gt (100-120 меш)?

5% У  Е~30 + I* ХЕ-50 на хроматоне fi/«kV'-J>  МСГ' 

( 0 , 1 6 - 0 , 2 0  мм )

2 .3 . Приборы и посуда.
Хроматограф газовый Цвет-106 или она логичный прибор о 
■ЭЗД.
Гомогенизатор -  размельчитель тканей 

Ротационный вакуумный испаритель Ц р - 1 $



152
или другой прибор для отгонки растворителей под вакуумом.
Аппарат для вотряхивания

Колбы конические оо шлифами на 250 мл, ГОСТ 10394-72 

Колбы мерные ка 100 мл, ГОСТ 1770-74»

Воронки Бюхнера диаметром 70 мм, ГОСТ 9147-69,

Колбы Бунзена на 250 мл, ТУ 25-11-135-69.

Колбы круглодонные оо шлифами на 250 мл,ГОСТ 10394-72 

Стаканы химические термоустойчивые на 150 и 200 мл,ГОСТ 6 2 36-Т2 

Делительные воронки на 250 ил, ГОСТ 10054-75 

Фильтры бумажные (синяя лента), ТУ 6-09-1678-77 

Секундомер, ГОСТ 16820-71.

Микрошприцы на 10 мкл, тип МШ-10 ТУ 5Е2.833.024 

2*4. О т б о р у  подготовка проб.

Пробу растительного образца измельчают на крупной терке из нер

жавеющей стали и отбирают среднюю пробу 50 г .

Отбор проб для анализа проводят в соответствии о утвержденными

М3 СССР "Методическими указаниями по отбору проб для определения 
остатков пестицидов"^ -  *9 оп*> 0$. T9 г

2.5* Проведение определения.

2*5*1* Экстрагирование руоигана и очистка экстракта
Анализируемые навески помещают в конические килбы емкостью tbo  
мл, приливают 100 мл ацетона и смеси гомогенизируют погруженным

Гомогенизатором на большой скорости 2 минуты. Голбы закрывают 

пробками и механически встряхивают I чао* Содержимое колб фильт

руют на воронке Бюхнера о отсосом через плотный бумажный фильтр 

(синяя лента); колбы и ооадки на фильтрах промывают ацетоном 

(2 х 20 мл). Фильтраты концентрируют на ротационном вакуум-испа

рителе при температуре не выше 40°С до объема примерно 30 мл.
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Выпадающий при испарении осадок удаляют пропусканием концен

трата через плотный бумажный фильтр на воронке Бюхнера, отгон

ную колбу и фильтр обмывают примерно 10 мл осаждающего 

реактива, Фильтраты переносят в стакан емкость» 150-200 мл, 

приливают 30 мл осаждающего реактива, смесь перемеиивают 

стеклянной палочкой и стакан выдерживают 15-20 минут в морозиль

ной камере холодильника. В охлажденную омесь при перемешивании 3d- 

фпаю т 2 г талька или оуперцела и содержимое стакана фильтруют 

через плотный бумажный фильтр да воронке Бюхнера о отсосом.

Через фильтр пропускают 30 мл смеси (1 :1 )  ацетон-осаждающий 

реактив, фильтрат переносят в делительную воронку емкостью 

250 мл и экстрагируют трижды 40-мл порциями хлороформа о встря

хиванием в течение 3 минут при каждой экстракции» Объединенный 
экстракт осушают фильтрованием через Ю г безводного сернокис

лого натрия, концентрируют досуха да роторном испарителе при 

температуре не выше 40°С, остаток растворяют в 5 мл циклогек

сана и раствор подвергают газо-жидкостной хроматографами.

! .5 .2 . Условия о пределения газ о-жид к ос тн ой хроматографией*

Хроматограф Цвет-Юб или другой модели с ЭЗД 

Скорость протяжки ленты самописка 0 ,1  см/мин 

Рабочая шкала электрометра 20 * 10"^

Стеклянная колонка длиной 250 ом и внутренним диаметром 4 мм* 

заполняется примерно 15 мл газ-хрома $(100-220 меш) о 3? 0 ¥ -  

-1 7 . Температур испарителя, колонки,ЭЗД соответственно 280,

255 и 280°0. Скорость гелия (или азота) 60 мл/мин. Время удер 

живания рубигана I мин 20 с . ,  другие фунгициды выходят раньше.

В хроматограф вводят 2 мкл рабочего (раствора«Линей

ность детектирования сохраняется в пределах I -Ю  нг.
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2 .6 .  Обработка результатов анализа.

Количественное определение проводят методом соотношения со 
стандартом по высоте пиков. Содержание рубигана в анализируе
мой пробе вычисляют по формуле

Нпр

ст

'•'от
м г /к г , гд е ;

Нпр -  выоота пика анализируемой пробы, мм

HQT -  выоота пика стандарта, мм

Сот ~ содержание рубигана в стандарте, иг

У а -  объем вводимой в хроматограф аликвоты (2 мкл)

У -  общий объем рабочего раствора (5 мл)

Р -  навеска анализируемой пробы (50 г )

2 .У • А ль те рна ти в да я_ко л о нка_ д ля_ га. з о-жид к ос т но ома тог pa цжи^

Колонка стеклянная длиной 2 « о внутренним диаметром 3 мм,

заполняется примерно 12 мл хроматона / / - A  l/~J) MG S '
(0 ,16  -  0 ,2 0  мм) о 5% J '& -30 + 1% ХЕ-60. Температура испари

теля, колонки и детектора соответственно 280, 255 и 280°С.

Время удерживания рубигана 2 мин.45 о ; время удерживания 
беномила 34 о , ридомнла 29 о при скорости газа-носителя 
50 мл/мин.

3. Требования^© зола снос ти.

Общепринятые установленные требования техники безопасности 

при работе о ЛВЖ-, вредными химическими веществами, электро

приборами, оооудами под давлением и вакуум а *

Ь н р ы  -  1емчужин С.Г., Ноиова Н.Н., Карлова Л.В. 

Воесоюзный научно-исследовательский институт фитопатологии 
МОХ СССР, пос.Голицыне, Московская область.
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18. Временные методические указания по определению томи-

пода в воде,почве и растительном материале методами тон

кослойной и газожидкостной хроматографии 211

Г9, В р е м е ш ш е  методические указания по определению ФДН

/ И , И  -диметил-51"СЗ“Хлорфенил)-гуанидина / в почве 
методом тонкослойной хроматографии 218
20. Методические указания, по определению фенилмочевин- 

ных гербицидов (фенурон,которая,монурон,дйуро,арезин, 

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

л ению ф е я ш д и ф а м а  (бетанада) в воде,почве,сахарной свекле
и биологических средах 2 ¥ f



ОЛОВО О Р Г А Ш Ч Е С К И Е  П В С Г П И Ш

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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