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Определение трихдориежафоса-З в 
молоке и молочник продуктах о по
мощью тонкослойной хроматографии1'

У~и
&  Мол.в.535.59

Честей трихлорметафоо представляет собой бесцветную 
маслянистою жидкость о т.кип. 12?°С при 0,15 ш  рт,от., ле
тучесть около 8 мг/м8. пн хорошо растворим в большинстве ор
ганических растворителей, растворимость в воде меньше ':а 
40 нг/я, ЛДд0 для раеличных вкопериментальннх животных 
880-800 мг/кг»

У-рактео истина препарата
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Принцип метода

Трихлораетафос-S извлекают из пробы смесью органических 
растворителей, очищают полученный экстракт на хроматографи
ческой колонке, алват отгоняют под вакуумом и определяют 
хроматографичеоки на тонком слое окиси алюминия по трихлор- 
фенойу, который образуется при щелочном гидролизе препарата,

Чувствительность определения 0,5 мет в пробе.

Реактивы и растворы

Ацетон х .ч . перегнанный 
Хлороформ х .ч . перегнанный
Н-гексан х .ч . перегнанный (или петролейный эфир фрак
ция кипения 40-60°С, перегнанный)

I) Разработан во ВНИИ молочной промышленности Мояочяико- 
выи В.В., Серебренниковой в.А. я Мочаловым « .и .,
Москва
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Бензол х.ч. перегнанный
Алюминия окись для хроматографии» просеянная через сито 
150 меш«
Гипс (CaJ 0^в2Нр0)9 выдержанный в сушильном шкафу при 
температуре 150&С 6 часов и просеянный через сито 150 мель
Ь% раствор едкого натра на метаноле-бутаноле в соотношении
1:1.

0,9$ водно-ацетоновый раствор феррицианлда калия(30 мл 
дистиллированной воды t  70 мл ацетона)•
^-аминоантишзрш
Насыщенный раствор хлористого натрия 
% раствор оксалата калия (или насыщенный раствор натрия).

Приборы И ПОСУД8|

Хроматографические колонки 18x350 мм 
Прибор для вакуумной отгонки растворителя 
Ванна хроматографическая 
Шприц медицинский на I мл (или на 0*5 мл)
Воронки делительные емкостью 250 мл 
Стаканчики химические емкостью ЮО мл

Приготовление пластинок с тонким
слоем сорбента

Окись алюминия для хроматографии I или 2 степени активности 
тщательно растирают в фарфоровой ступке с гипсом в соотношении 
10:1. 60 г смеси переносят в колбу зрленмайера и добавляют раст
вор 4-а миноаятшшрш (0,4г 4 аминоантипирина на 60 мл дисти
ллированной воды* Смесь, тщательно размешав, наносят на пластин
ки (либо с помощью прибора, либо вручную). Толщина слоя 0,2- 
0*3 мм.



После высыханий пластинки ставят в штатив в вертикаль
ной положании в сушильный шкаф о температурой П0°С на 15 
вин о для активации. После пего плаотиики готовы для работы.

Хранить пластинки необходимо в темноте. Срок их исполь
зования не более В дней.

Экстракция пестицида и очистка экотрактов

I . Молоко и киолоиолочные напитки 
(кефир, кумыо, простокваша и т,п .)

25 т  щхадукеа помещают в делительную воронку на 250- 
800 мл. приливают о мл оксалата калия и перемешивают. До
бавляют 100 мл ацетона и энергично встряхивают в течение 
2-8 мин. Заливают 10? мл хлороформа и еще раз встряхивают 
1-2 мин. Ватам воронку оставляют на 5 мин. до разделения 
жидкостей. Верхний слой отбрасывают, а нижний выливают в 
круглодонную колбу со шлифом емкостью 500 мл и отгоняют до 
полного удаления растворителей. Остаток смывают 80 мл пет- 
релейного эфира.

2. Огуценное стерилизованное молоко

Отвешивают 10 г продукта в стаканчик и переносят в де
лительную воронку емкостью 150 мл, обмывая стаканчик дважды 
пятью ия насыщенного раствора хлористого натрия. Содержимое 
воронки перемешивают, приливают 40 мл ацетона, энергично 
встряхивают 2-8 мин, затем приливают 60 мл хлороформа и сно
ва вотрнхивают 2-8 мин. Воронку оотавяяют на 5 мин., нижней 
фазой собирают в круглодонную колбу и раотворнтали отгоня
ют. Остаток растворяют в 80 мл патролейиого эфира.

8. Сгущенные молочные продукты

10 г продукта помещают в стаканчик, заливают б мл раст
вора оксалата калия, содержимое перемешивают и переносят в 
делите л f-нут воронку емкостью 150 мл» Стаканчик обмывают 5 мл
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того же раствора и сливают в делительную воровку. Содержимое 
воронки перемешиваю®, приливаю® 60 мл ацетона ж энергично 
встряхиваю® 2-8 мин», добавляю® 100 ал хлороформа и вновь 
встряхиваю® 7-8 мин. После разделения фаз (обычно до 6 *шь,) 
вижипю фазу сливаю® в круглодонную колбу, растворители от- 
гоняю®, о остатки растворяют в 80 шш петролейвого эфира,

4. Сухие молочные продукты и смеси

В делительную воронку емкостью ISO м  вносят Ш мд насыщу 
го раствора хлористого натрия и добавляют 2 г продукта® Снес? 
встряхивают 2-8 мин., приливают 80 мл ацетона, встряхивают 
2-8 мин®, добавляют 50 мл хлороформа и вновь встряхивают 
5-7 мин. После разделения фаз нижнюю фазу сливают в кругло- 
дойную колбу, растворитель отгоняют, а остаток растворяют в 
80 мл петролейвого эфира®

б® Сметана, сливки 8СМШ

5 г продукта смешивают о 10 мл насыщенного раствора 
хлористого натрия. Смесь переносят в делительную воронку , 
добавляют 60 мл ацетона, встряхивают 2-8 мин®, приливают 
60 мл хлороформа и встряхивают 2«3 мин, После разделения 
фаз нижнюю фазу сливают в круглодоняуш колбу, растворители 
отгоняют, а остаток растворяют в 80 тп петролейвого эфира,

6® Творог, онр

10 г творога или измельченного на тьрве сыра растирают 
в отупке о 10 мл насыщенного раствора хлористого натрия и 
переносят в делительную воронку емкостью 150 мл. Приливают 
80 мл ацетона ш встряхивают 2-8 мин., добавляют ТОО мл хл** ■ 
реформа и внооь встряхивают <W> мин. После разделения фаз 
нижнюю фазу сливают в круглоДонную колбу, растворители отго
няют, р остаток растворяют в ВО мл летролейного эфира®



Очиотка эяотрактов от пршееей

В ншшш часть хроматографической колонки помещают 
стекловату , затем насыпают 70 мл силикагеля АСК ш уплотняют 
его постукиванием по колонке» Необходимо, чтобы силикагель 
не находился в распиленной части ее» Колонку промывают 50 мл 
петролейного эфира, а прошедший сквозь нее растворитель от
брасывают»

На подготовленную таким образом колонку наносят ВО мл 
полученного из молока или молочных продуктов конечного экст
ракта» После того, как экстракт впитается в сорбент, пести
циды элюируют ПО мл смеси бензол-петролейный эфир (8*8) 
порциями по 25-80 мл» Блюат собирают в круглодонную колбу 
со шлифом емкостью 250-800 ми. После впитывания в сорбент 
последней порции раотво гтедя выжидают 10 мин» и отжимают 
растворитель из колонки о помощью резиновой груши*

После очистки вяюат упаривают до объема 20-80 мл и пе
реносят его в кругяодоннуа колбу с оттянутым донышком, Спо
ласкивают первую колбу 10 мл гексана ш смывы помещают во 
вторую колбу* Блюат отгоняют до тех пор, пока он не останет
ся в оттянутой части колбы,

т ж ш ш ш т § ш

На расстояний 1,5 см от нижнего края пластинки на стар
товую линию наносят пробы» Всего на пластинку размером 20х 
20 см можно нанести 6-7 проб,, Слева наносят пробы исследуемо
го материала, справа - стандартный раствор гршиорметафоса-В*

На высоте 10 см от стартовой линии через всю пластинку 
проводится полоса фронта* Пробы наносят шприцем с тонкой иг
лой» йа пластинку направляют струю воздуха ш постепенно на
слаивают одну на другую капельки из шприца» Каждая кайля не 
должна превышать 0,5 см в диаметре-»

После нанесения проб стенки колбы нале омыть ввоколвкИ" 
mi каплями ряетипрителв и еще раз нанести т  то же место не 
пластинке*



Камера для хроматографирования заполняется на высоту 
I см гексаном* Герметичность камеры должна обеспечить ее 
насыщение парами гексана* Пластинка ставится в гексан под 
углом 4-5° и разгоняется до линии фронта* После этого ее вы
нимают, просушивают растворитель и вновь ставят для повтор
ной разгслки* Как только фронт достигает отмеченной линии* 
пластинку вынимают из камеры и сушат* Для проявления пятен 
препарата пластинку слегка опрыскивают 6% раствором едкого 
натрия на метаноде-бутаноде и ставят в сушильный шкаф на 
5 мин* при температуре 80~100°С* Как толы.э пластинка осты
нет, ее опрыскивают 0,5% раствором ферридианида калия» Плас
тинку опрыскивают 2-3 раза небольшими количествами раствора 
до появления розово-малиновых пятен округлой формы*

Для количественного определения трихлорметафооа-В ка
либруют шкалу стандартов путем нанесения на пластинку стан
дартных растворов трюслорметафоса-В, содержащих 0,2; 0,6; Х| 
4-; 5; 10 мкг препарата в 0,1 мл растворителя* Пластинку хро
матографируют дважды в системе гексан и проявляют по описан
ной выше методике.

Величину подученных пятен сравнивают с величиной пятен 
пробы* Величина fujf трихлормотафооа-В равна 0,87*

Расчет результатов анализа производят по формуле

I  * ——  , где 
В

X - содержание препарата в пробе в мг/кг или мг/л
А -  количество препарата, найденное путем визуального срав

нения со стандартным раствором, мкг
В -  навеска исследуемой пробы г , мл.

Чувствительность определения для молока 0,02 мг/л, для 
сметаны -  0,1 мг/кг, для творога -  0,05 мг/кг, для сливочно
го масла -  0,4 мг/кг, для сухого молока -  0,1 мг/кг.

Процент извлечения ядохимиката из исследуемых продуктов 
составляет из молока 89,5%, из сухого ирльного молока 79,0%,
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№ сухой пиоои "Малыш* 98,8% шш с^хой ттш пМалю«кам 98,2%* 
из оливок 96*0%, иа сгущенного иоиока 95,0%, шв творога 
90,1%.
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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 А Д ., 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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