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О пределение фосфамида в молоке и тканях животных  
газожидкостной хроматографией

Принцип метода. Метод* основан на определении фосфамида в 
экстрактах из проб с помощью хроматографа с термоионным детекто
ром. Чувствительность метода 0,1 нг фосфамида в пробе, вводимой в 
хроматограф. Полнота определения в молоке 82 ± 2,5 %, в органах и 
тканях 72,5 ± 2,5 %.

Реактивы и растворы
Ацетон х. ч.
Хлороформ х. ч.
1 %-ный раствор уксусной кислоты.
Сульфат натрия безводный.
Стандартный раствор фосфамида в ацетоне.
Носитель -  силанизированный хромосорб W или хроматон N (80—100 меш).

Приборы и посуда
Хроматограф «Цвет-5» или другой марки.
Колонка стеклянная I 000 х 3 мм, заполненная ХЕ-60 (3 %) и эпикотом 
1001 (0,3 %) на силанизированном хромосорбе W (80— 100 меш). 
Микрошприц.
Прибор для отгонки растворителей.
Пробирки на 10 мл, градуированные с притертой пробкой.

Ход анализа. Молоко, органы и ткани животных. 10 мл молока 
помещают в коническую колбу с притертой пробкой, добавляют 50 мл 
ацетона и 0,1 мл 1 %-ного раствора уксусной кислоты. Содержимое кол
бы встряхивают 5 мин, затем фильтруют через вату в колбу прибора для 
отгонки растворителей. Ацетон отгоняют до объема 10 мл. После охла
ждения содержимое колбы сливают в делительную воронку, где дважды 
проводят экстракцию хлороформом по 15мл. Нижний хлороформный 
слой сливают в фарфоровую чашку, упаривают под тягой, остаток под
сушивают 0,5 г безводного сульфата натрия и растворяют в 5 мл ацето
на. Экстракт исследуют на хроматографе «Цвет-5» или другом приборе 
с термоионным детектором.

Ткани внутренних органов. Ю г измельченной ткани заливают 
30 мл ацетона, размешивают стеклянной палочкой и помещают в холо-

* В. В. Лещев, Г. Г. Аббасов (ВНИИВС). 
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дильник на 1 ч. Экстракт фильтруют через ватный фильтр в колбу при
бора для отгонки растворителей. Склянки ополаскивают 10 мл ацетона, 
смывы сливают в ту же колбу, добавляют 5 мл дистиллированной воды 
и 0,1 мл 1 %-ного раствора уксусной кислоты. Определение проводят, 
как описано для молока.

Условия хроматографирования
Хроматограф «Цвет-5» с термоионным детектором. Рабочая шкала 

электрометра 2,5 * 10“!2 А. Скорость движения ленты самописца 
1 см/мин. Температура колонки 190, испарителя 220 °С. Скорость газа- 
носителя (азот) 23 мл/мин, водорода 14, воздуха -  400 мл/мин. Объем 
пробы, вводимой в испаритель, 5 мкл. Линейность детектирования со
блюдается в пределах от 0,1 до 1 нг. Минимально детектируемое коли
чество фосфамида 0,1 нг. Время удерживания фосфамида -  2,3 мин.

Количественное определение проводят методом соотношения со 
стандартом по высоте пиков. (Формулы расчета на с. 20, 334)

Х  =
c s 2 v2
Sr vr p

или X  =
С Н 2 У2
Hr Vr P

где

X  -  количество препарата, мг/л или мг/кг;
С -  количество препарата в стандартном растворе, введенном в 

хроматограф, мкг;
51 -  площадь пика стандартного раствора препарата, введенного в 

хроматограф, мм2;
Hj -  высота пика стандартного раствора, введенного в хромато

граф, мм;
52 -  площадь пика препарата в пробе, мм2;
Н2 -  высота пика препарата в пробе, мм;
Vj -  объем экстракта, введенного в хроматограф, мкл;
У2 -  общий объем экстракта после упаривания, мл;
Р -  масса или объем анализируемой пробы, мл или г.

X  =
C - V

где

X  -  содержание пестицида в пробе, мг/кг или мг/л;
С -  количество пестицида, найденное по калибровочному графику, нг; 
V -  конечный объем раствора, из которого отбирают аликвоту для 

хроматографирования, мл;
Va -  объем аликвоты, вводимый в хроматограф, мкл;
Р -  масса или объем анализируемой пробы, г или мл.
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