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К омщ>тт цтче окии мвтодйцределенкя д у  
ш волоке и вол&чяих продуктах»3̂

^IfeiS IL JL S22& ^ Иетод основан т  шттчтшш XJT т  
тш&ка к молочных продуктов ацетоном и хлороформом* тт& 
c tm  вкстракта на колонне о сшшкагеаюи AGK* нитровашн 
ДДТ до т атра 1Ш тр о щйш ь в од ног & а последующей кодорнивтри* 
часком оиредедении в виде продукт реакции тетрашюрооФ»- 
единения ДДТ с втяяатои калия или натрия*

Чувствительность метода МО нес6 пестицида в пробе« 
Гексахлоран и хлороргаиические препараты диенового сжн* 
теза не ме»аав:г  определению* 

l. Реактавм д  раетворители «
Силикагель ACI Воскресенского химкомбината /Мооновская 
облает*./*
ПвтрелеАИши «фнр /тл& 40*70°Ci дваади пврегодшии 
Едкое кадя9 5/* ешй сгшртовый раствор (5г едкого каш 
растворяют в 100 мд абсолютного спирта» добавляют 2г иФ» 
чевинн к кипятят о обратным - холодил доской 10 икнуть Иоо* 
да охлаждения раствор фильтрую я хранят в склянке © прЫ 
терто! пробкой!*

Едкий натрий х.чи* 2$»иый растворе 
Оксалат натрия ч%д*а«» насыщенны» раатвор шт оксалат 
калия ч$д*а%А|  5#<*кнй раствор*
Хлориотыя натрий» насыщенный раствор*
Бензол x M t перегнанный,
Серный вфир, обезвоженный# освобожденный от примере» и 
перегнанный*
Хлороформ» перегнанный*
Натрий сернокислый в безводный^
Стандартный раствор >МЧДХ* содержащий 20 ыжг иивеятя* 
щяд& в I шд%

Чистый Ч9Ь*т ЯВОК Яр ДДТ МОДНО НОЩ|ЧИ*» шп техничен 
смоге препарата ъмцут т  образ <ш ТОг технического ДДТ

* Молочников ВЯВ«» Мочалов В̂ М̂ й ВНИИ Молочной ароиыяшя 
«ости,
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растворяют в 75мл этилового спирта, кагдаэв&ют с обратны® 
долодйльнйксш в течение 10*15 минут ж оставляют т  2 
еа« Выжри стал лш э овав«шй оя Ч,^#*йа<Ш8р ДДТ отфильтровывай* 
ш высушивают при @G°OI
Стеклянная в а т  или гиг оокошчоская обавотревдад в*га№ 
Нитрующая спесь: 2г азотнокислого т т ш  растворяют ® ВО
мл серной кислотн (эич., уд*вес 1 8®й01  
Огшрт абсолютны! (перегнанный 'этиловый спирт ©безвош*» 
ваш» прокаленной сернокислой мед» в течет® 12 часов с 
последующей отгонкой или фильтрованием)**

 ̂ П'рмборы к_ rggуда»
Делнтеямые воронки емкостью 350* 150 и 50 нл% 
Хроматографические колоний ТВ ж 390йй'«
Цилиндры мерные на 50 я 100 мл*
Пипетки градуированные на 5 мл.
Аппарат для перегонки растворителей,*
Водяная баня»
Фотоэлектроне кориметр.
Колбы для отгонки ра гворителей.

Оввсаине окределеи^я»
В нижнюю часть хроматографической колонки помещают 

стекловату шт обезжиренную вату и насыпают 70 мл оялнкв 
геля АСК* Сорбент промывают* пропускал Через колонку 
50*д петролейного эфира-» Растворитель* прошедший сквозь 

колонку* отбрасывают*
.Молоко  ̂ кисломолочиые напитки ( кефир  ̂ кумысf просто** 

кваша и т*пЛ
25мл продукта помещают в делительную воронку на 

В50 мл* прибавляют ЗиЛ насыщенного раствора оксалата 
натрия 1  5 мл насыщенного раствора поваренной соля*- пере**» 
меяивают, прибавляют 100 мл ацетона ш смесь встряхивают 
2*3 минутый Затем приливают Х09 мм хлороформа ж вновь 
встряхиваш 1*2 минуты» Воане полного разделения фаз* 
ниинл» масть используют для ж т т ш %  Растворители отго«®



ияю? иод вакуумом ирш температуре 40^45^5 до полного шж 
удаления» Оствяийся жжр растворяю? в 30 мд петродемкого 
*ф*Р& м наносят на приготовленную хроматографическую ко*»
донку» 1э кодонкн ДДТ элюируют 170 мд петролейного эфира,
собираю штат в кодбу для отгонки растворителей! Остаток 
растворитедя "отжимают" не колонки с помощью резиновой 
груав! Растворитель отгоняют под вакуумом при температур 
ре 40®45°С'* В кодбу с сухим остатком приливают 3 мл них» 
рующей смеси® содержимое перемешивают м нагреваю? на т>- 
пядей водяной бане в течение 20 минут* периодически пот* 
щмвая® после чего колбу охлаждают!

Охлажденное содержимое колбы переносят в делитвлшуш 
ворошку® содержащую 15 мд холодной дистиллированной воды 
(3>3°G)fc Колбочку трижды ополаскивав холодной вод*' й по 
5 ид и промывные воды сливают в ту же воронку! При paaoi4 
реванш воронку охлаждав?»

йитропроивводное дважды экстрагируют 10 мд ©ер® 
пот эфира® объединяют экстракты ж промывают 2%*ты pa# 
створом едкого натра до тех пор® пока нижний слом ие бу« 
дет бесцветным (обычно 2*»3 раза по 5мл)! При втш ше его* 
дует допускать длительного контакта экстракта со дедоч# 
пт реактивом^ Экстракт обезвоживают». пропусная сквозь 
слой серяокшслого натрия» после чего эфир отгоняю? здш 
температуре 40»45°С« Сухой остаток растворяют в 5 ей беи* 
зола и приливают 2 мж Энного раствора едкого калш, дере# 
исшивают и перенеся? в кювету о расстоянием между граням 
мм 10 мм® Через 7*10 минут кодераметрирув? т  фотоелектро* 
колориметре при ш 396 м« Количество ДДТ в пробе опре* 
деляют по калибровочному графику*

Сгущенное стерилизованно® молоко♦
10г продукта отвешиваю? в стаканчик ш перенося? в 

делительную воронку емкостью 150 мл® обмывая стаканчик 
дважди по 5 мл насыщенным раствором хлористого натрия. 
Содержимое воронки перемешивают® приливают 40 мд ацетона® 
виерпичие встряхивают ?»3 минуты® затем приливают 60 мд 
хлороформа и вновь вотряжмввю? 2*3 минут»* Щжт предел*»



ia®f аналик» как шжсано в разделе "Молока** 
г.Сгущен нме_ и од очные прод у &ты g oa хором*,
В стаканчик отвешивают Юг сгущенного продукта н 

приливают 5 мл раствора оксаяата калия» содержимое т р т *  
кенявдог ш выливают в делительную воронку емкостью ?30ш$& 
Стаканчик' обмывают 5мл того не раствора ш сливают в 
дштm m jB  воронку» Содержимое воронки переценивают» пря* 
.давают 60 шм ацетона я энергично встряхивает 2*3 минуты9 
добавляют 100 нл хлороформа ш вновь встряхивают 7*8 ишт 
я,ут;* Далее поступают, как ошсано для молока»*

Сузше молочные продукта и о ит ш у  
В дели толщу в воронку емкостью 150 шж приливают 10 

мд наендеяного пастмбра хлористого н&трм9 добавляют 2г 
сухого продукта и встряхивают 2*3 минута1# Приливают 8Шл 
ацетона» встряхивают 2*3 минуты* добавляют 50 шж *яоро» 
форма и вновь встряхивают 5*? минут» Далее поступают* 
как описано в разделе "Молоко"»

Сметана* оливки ЗСМО#»
5г продукта смешивают о 10мл я&омявкяо.го рдотвера 

хдормстаго натрия. Смесь пзремюяг я делительную лором* 
щ $  добавляют Ч0*д- детене» яетряхявают 2*3 .надуты» при® 
лявепт ТО мд хлороформа ж вновь вотряхяваю* 8*3'iniHyttJ*. 
Далее анализ ведут* т *  списано для молока#

. I m s u j s g B *
Юг творога Или измельченного на терке сыра расти* 

paw  в ступке о 10 им наомнекного раствора поваренном се* 
т  и переносят в делительную воронку на 150мл* Приливают 
ВО мл ацетона» встряхивают 2*3 минуты* добавляют 100 нл 
хлороформа ш вновь встряхивают *и»5 минута Далее*, как они* 
оано в разделе *Йодоко%

дПостроение калибровочного графика»
Е 25мл молока добавляют 1*2*894 мл стандартного ра* 

створа, ДИЧ а таким 1мм стандартного раствора, разбавлен*
кого ш т т *  I f f  Щ ш п т ъ т м т т т т  ю ,  20# б о *
80 якг ш ч  дм е* проводят т $ щ т т т %  как у т т т  в 
разделе *Иояохо". Опрйдеданнме велянянн оветоШ'Дощшзч 
ее. вычетом "холостой пробыц т п т ьау w  дпп нпотрсекип
калибровочного графика.
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авторы: Сорокина Л*В«, Клнсенго Ш Л *

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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