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« Ь Т О Д  О О Т В Д В Ш В Д  с т ш  И  1 - Н & Ф Т 0 Л А
в  w ' m  ж и ш ш г о  п р о й с х о й Д 1Ш 1 к  моте*

Характернотика препарата.

Севин (карбарил,карполш)-1-нафтил- Л' -метилкарбамат -
белые кристаллы с температурой плавления 142°,мол.вес 201,23. 
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Севин плохо растворяется в воде (менее О,Ю  .хорошо -  в 

полярных органических растворителях.!* щелочной среде гидролизу­
ется ' образовслием1-нафтода.Вацускавтся в виде 50-85$ смачиваю­
щихся порошков и 5-7,5$дуста.

Принцип метода X)

а) .Метод определения севина в тканях животного происхожде­
ния основан на экстрагировании севина и его матаболита I-нафтода 
из патматериала (органы животных,содержимое желудка и т .д .) бен­
золом или хлороформом .упаривании последнего током воз духа, пер вво­
де сухого остатка в этиловый спирт,в котором севин,гадролизованный 
щелочью до 1-нафтола, сочетается с диазобензосульфокислотой с 
образованием азокраски красного две та. 4yi этвите лъность метода 
0,2 мг/кгЛочностъ определения 85-90$.

б) Метод определения Севана в моче основан на очистке мочи 
с помощью уксуснокислого свинца и последующей экстракции препа­
рата из фил>трата н-гексаном.Опр* деление севина и продукта его 
метаболизма 1-...^фтола производится в спиртовой среде путем реакции 
сочетания его с диазоткроваыныы диметил-п-февилендвамином.

^увствителг ность метода - 0,15-0,20 нг/л или 3 мкг Севана в 
анализируемой пробе.
х ) Й.Й.Хаворонков (Всесоюзный ордена Ленина институт эксперимента­

льной ветеринарии) ,0.А.Малинин (Украинский научно-исследова­
тельский институт экспериментальной ветеринарии).
утверждено 22 сентября 197: г . ,  #1350-75.



Реактивы и оборудование

Бензол
Хлороформ
Сульфаниловая кислотагх#ч.
Соляная кислота 
Углекислый натрий 
£цкий натрий 
Спирт этиловый 
н-Гексан
Свинец уксуснокислый средвнй-202 раствор на дистиллированно! 

воде (или 20$ раствор основного уксуснокислого свинца на 102 
узгусвой кислоте) •

Уксусная кислота
Натрий сернокислый безводный,ч*
10% раствор глицерина на этиловом спирте 
Калий едкий 
Нитрит натрии
0,052 раствор дшйеткянз-фенилевдвамана сернокислого в I У 

соляной кислоте (раствор сохраняется в холодильнике при 0-5°с в 
течение 2-3 дней),

Фотоэдеятроволориметр (Ф Э К - М ,Ф Э К - 5 6 ,др угие модели), 

Выпаривательвке чавзаг 
Хгтчестя посуда (разная).

Приготовление диазотированяой сульфаниловой кислоты.

Навеску 4,0 сульфаниловой кислоты растворяют в 60 мд 52 
раствора углекислого натрия ж прибавляют 2,0 нитрита натрия. 
Затек смесь охлаждают на льду ж в дтот раствор медленно- по кап­
лям .вливают 20 мл 202 охлажденной льдом соляной кислоты.А 
ВыпаллиЙ ^сядсх отфильтровывают,отмывают на фильтре 50-100 кх
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8 талового сп ирта в  высушивают пр и комнатной температуре н а  

фильтровальной Оуиаге д о  воздушно су хого состояния.

Пере д постановкой ре ак ци и го-лиится 0 , 5£ р е от во р д и а з о б е н э о -  

оульфбкислоты в 10? ра ст во ре едкого натрии.Реактив п р иг од ен в  

течение одного дня.

Х о д  определения

а).Определение севина в  тканях животных.

Навеску ткан и 10,0 из ме л ь ч а л и ,помещают в  ба н к у  о пр ит ер то й 

гообхой,заливают 10 м д  б е нз ол а и л и  хлороформа,перемешивают 

отехлянной палочкой и  ставят в хо лодильник (при 4°с) д л я  экстракций 

в е  ме н е е  ч е м  т  18 часов. Па w e  этого бе нзол или хлор оф ор м слива­
е т  в фарфоровые ча ше й и  в  исследуемый м а те рн ая сн о в а  д о ба в­

ляет 10 м д  б е нз ол а ил и хлороформа и  экстракцию повторяет в  тече­

ние 3- 4 ча сов.Затем экстракта объединяет и  испаряет д о с у х а  т о к о м  

воздуха.

Сухой остаток ра ст во ря ет 2-3 м л  этилового сп и р т а  и  сливает 

в пробирку, после этого фа рф ор ов ую ч а ш у  дополн ит ел ьн о оп оласки­

вает несколько раз небольшими порциями опирта с таким расчетом, 

чтобы общее количество спирта д л я  растворения остатка составляло 

ХО мл.

К  спиртовому ра ст во ру исследуемого м а те ри ал а доба вл яе т 0 , 0 5  

м л  ди аэобензссулвфохисдота в  Х0$ едкого натрия.Пробирку вс тр ях и­

вает, соде^исмое фильтрует через бума ив ый

ф и ль тр и о о т о д я в т  в  штативе.

Через 30 ми н у т  проб" холорикетряруют н а  фотовлектрокодориметре 

4> кюветах о р и с с т о я н г щ  мая J ра бо чи ми гран ям и 5  им в р и  д л ин е 
волям 49 0 и м  (зеленый светофильтр).В качестве ко нтрольной ж и д ­

ко ст и берч т э т м о ш й  спирт.
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Р а с ч е т  с у м м а р н о г о  к о л и ч е с т в а  с е в и н а  и  1 - н а ф т о л а  п р о в о д и т с я  

п о  к а л и б р о в о ч н о м у  г р а ф и к у , п о с т р о е н и е  к о т о р о г о  в е д е т с я  с л е д у ю щ и м  

о б р а з о м ; г о т о в я т с я  с т а н д а р т н ы е  р а с т в о р ы  с е в и н а  в  э т и л о в о м  с п и р т е  

с  к о н ц е н т р а ц и е й  о т  О Д  д о  2 0  м к г / м л  о б ъ е м о м  п о  10 м л  к а жд ый *

В  с т а н д а р т н ы е  р а с т в о р ы  д о б а в л я ю т  0 , 0 5  м л  0 , 5 #  д и а з о б е н з о с у л ь ф о к и с -  

д о т ы  в  1 0 #  р а с т в о р е  е д к о г о  н а т р а  и  ч е р е з  3 0  м и н у т  в о л о р и м е т р и р у -  

ю т  в  к ю в е т а х  с р а с с т о я н и е м  р а б о ч и х  г р а н е й  5  м м  п р и  д л и н е  

в о л н ы  4 9 0  нм.

В  к а ч е с т в е  к о н т р о л я  и с п о л ь з у ю т  э т и л о в ы й  спирт* Н а  к а ж д у ю  конце»*! 

р а ц и ю  д е л а ю т  не м е н е е  3 - х  и з м е н е н и й . З н а ч е н и е  о п т и ч е с к о й  п л о т н о с т и  

о т к л а д ы в а ю т  н а  о с и  X, к о н ц е н т р а ц и ю  н а  о с и  У* П о с к о л ь к у  д л я  о п р е ­

д е л е н и я  с е в и н а  и  1 - н а ф т о л а  в с е г д а  б е р е т с я  1 0 , 0  т к а н и , а  д л я  

к о л о р и м е т р и и  10 м л  с п и р т о в о г о  э к с т ра кт а, з н а ч е н и я  к г г / м я  п о  г р а ­

ф и к у  с о о т в е т с т в у ю т  з н а ч е н и я м  м г  с е в и н а  и  н а ф т о л а  н а  1  к г  ткани*

Э т о  и с к л ю ч а е т  д о п о л н и т е л ь н ы е  п е р е сч ет ы*

б ) * О п р е д е л е н и е  с е в и н а  в  мочв*

К и с л у ю  м о ч у  р а з в о д я т  0 , 2 5  л' у х р у с н о й  к и с л о т о й  из  р а с ч е т а  

1 : 1 * Ш е л о ч н у ю  м о ч у  р а з в о д я т  0 , 5  У  у к с у с н о й  к и с л о т о й  из р а с ч е т а  

1 : 1  ( и л и  1 : 2  д о  ч е т к о  в ы р а ж е н н о й  ю г г о й  р е а к ц и и ) * Д л я  о ч и с т к и  

о т  б а л л а с т н ы х  в е щ е с т в  к  р а з в е д е н н о й  м о ч е  п р и б а в л я ю т  р а с т в о р  

у к с у с н о к и с л о г о  с в и н ц а , и з  р а с ч е т а  I м л  2 0 #  р а с т г о р а  н а  к а ж д ы е  

1 0  м л  р а з в е д е н н о й  мочи* П о с л е  э т о г о  m o 4j ф и л ь т р у ю т  ч е р е з  б у м а ж ­

н ы й  фи л ь т р .  2, 2 м д  ф и л ь т р а т а  п р и  э т о м  б у д у т  с о о т в е т с т в о в а т ь  I  м л  

н е - р а з в е д е н н о й  м о ч и  в з я т о й  д л я  ис сл ед ов ан ий *

Фильтрат,» количестве эквивалентном 1C яда 2й мл нерааведен­
ной мочи,переносят в делительную воронку емкостью 1 0 0 - 2 5 0  м д  и 
п' 1ЙЖДН экстрагент а-гексаном^иеиользуя цри эаом каждый раз 
по 2и^30 ш  экс трате нта *£кс трат т объединяют и осушют путем 
добавлеяш: I-& v безводного сернокислого ндтркя.После этохч^
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н - г е кс ан ов ый э к ст ра кт с л и в а ю т  в  в н п а р и в а т е л ь н у ю  ч а ш к у , а  остав­

ш и й с я  о с а д о к  д в - ж д ы  .промывают н - г е к с а н о м , к о т о р ы й  с м ы в а ю т  в  ту ж е  

в ы п а р и ва те ль ну ю чашку,

Ш п а р и в а н и е  эк ст р а г е н т а  (н-гексана) п р о и з в о д я т  т о к о м  теплого 

во зд у х а . К о г д а  в  ча ш к е  о с т а е т с я  5-IP м л  э к с т р а к т а , к  н е м у  д о б а в л я ­

ю т  0,2 м л  1 0 # р а с т в о р а  г л и ц е р и н а  в  э т и л о в о м  с п и р т е , О с т а в ш и й с я  

н- ге к с а в  о с то ро жн о вы п а р и в а ю т , п р о д у в а я  н а д  ч а ш к о й  с л а б у ю  ст ру ю 

теплого воздуха.

После выпаривания, н - г е к с а н а  в  ч а ш к у  д о б а в л я ю т  3 , 0  м л  6 0 #  э т и ­

л о в о г о  с п ир та и  п е р е н о с я т  р а с т в о р  в  к о л о р и м е т р и ч е с к у ю  пробирку. 

Ч а ш к у  вт ор ой раз пр о м ы в а ю т  2 , 0  м л  6 0 #  э т ил ов ог о с п и р т а  и  с л и в а ю т  

его в  туж ж е  к о л о р и м е т р и ч е с к у ю  п р о б и р к у , К  р а с т во ру в  к о л о р и м е т ­

р и ч е с к и х  п р об ир ка х (смыв 5  м л  6 0 #  э т ил ов ог о спирта) д о б а в л я ю т  

п о  I  м л  1 0 #  р а с т в о р а  ед ко го к а л и я  г  о х л а ж д а ю т  п р о б ы  д о  0-Б°С,

К  охла жд ен нн ом у р а с т в о р у  в  к а ж д у ю  к о л о р и м е т р и ч е с к у ю  п р о б и р к у  д о б а в ­

ля ю т  по I м л  диазор еа кт ив а,

Дг аэ ор еа кт зв г о т о в и т с я  п е р е д  у п о т р е б л е н и е м  п у т е м  с м е ш и в а н и я  

п р е д в а ри те ль но ох л а ж д е н н ы х  д о  0 - 5 °  с  р а с т в о р о в : 0 , 0 5 #  р а с т в о р а  

д и м е т к л - п - ф е н и л е н д и а м и н а  се рн о к и с л о г о  в  I  У  с о л я н о й  к и с л о т е  и  

2 #  р а с т во ра н и т р и т а  н а т р и я  из р а с ч е т а  Х;Х,

Че ре з 3- 5м и н у т  п о с л е  д о б а в л е н и я  д и а з о р е а к т и в а  ь  к а ж д у ю  п р о -  

б и р ж у  д о б а в л я ю т  е щ е  п о  5 , 0  м л  6 0 #  э т ил ов ог о с п и р т а  и  п р о б а  п о м е ­

щ а ю т  в  х о л о д и л ь н и к  L &  3 0 - 6 0  м и н у -  п р и  0 * 6 ° С * К о д о р н м е т р и ю  п р о в о ­

д я т  п р от ив к о н т р о л я  н а  н е с п е ц и ф и ч е с к и й  ц в е т  р е а к т и в о в  ( 6 0 #  эт и­

л о в ы й  с п ир т, ед ки й калий и д и а з о р е а к т и в  в  те х ж е  с о о т н о ш е н и я х  

и в той ж е  по сл ед ов ат ел ьн ос ти, чт о и  в  о п ы т н ы х  п р о б а х , н о  б е з 

с евина), при с и н е м  с в е т оф ил ьт ре ,в к ю в е т а х  с р а б о ч е й  д л и н о й  2 0  нм. 

О к р а с к а  у с т о й ч и в а я  в тече ни е 6-8 ча с о в  ( С п е ци фи че ск ая с :раска 

маххвозг i).
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К о л и ч е с т в е н н о е  о п р е д е л е н и е  п р е п а р а т а  в  п р о б а х  п р о и з в о д и т с я  

п о  к а л и б р о в о ч н о е  г р а ф и к у »в ы в е д е н н о м у  с в н е с е н и е *  с т а н д а р т н ы х  

к о л и ч е с т в  с е в и н а  в  м о ч у  и  п о с л е д у ю щ е г о  а н а л и з а  ее п о  о п и с а н н о й  

м е т о д и к е .  П р е д в а р и т е л ь н о  г о т о в и т с я  с т а н д а р т н ы й  р а с т в о р  с е в и н а  с 

с о д е р ж а н и е м  100 м к г  п р е п а р а т а  в  I  м л  сп ир та . Из  э т о г о  с т а н д а р т н о г о  

р а с т в о р а  в  п р о б ы  м о ч и  ( 1 0 - 2 0  мд) в ь ^ с я т  с о о т в е т с т в е н н о :  0 ; 2 ; 3 ;  

5 ; Ю ; 2 0 ; 3 0  м к г  с е в и н а . П р о б ы  а н а л и з и р у ю т с я  п о  о п и с а н н о й  в ы ш е  схеме. 

Р е а к ц и ю  с т а в я т  3  раза. С т а н д а р т н ы й  р а с т в о р  п р е п а р а т а  д л я  э т и х  ц е л е й  

г о т о в я т  к а з д ы й  ра з  о т д е л ь н о . П о д у ч е н н ы е  д а н н ы е  о б о б щ а ю т  к  д о  с р е д ­

н и м  в е л и ч и н а м  с т р о я т  к а л и б р о в о ч н ы й  г р а ф и к . П е р е р а с ч е т  с о д е р ж а н и я  

с е в и н а  в  и г  н а  I  л  м о ч и  п р о и з в о д я т  по ф о р м у * *  $

г д е :  Х - с о д е р ж а н и е  п р е п а р а т а  в  м г  н а  I л м о ч и  
A- с о д е р ж а н и е  п р е п а р а т а  в  п р о б е  в  мкг. 

С-кодячестБО м о ч и  в  т  в з я т о й  д л я  ан ал из а.

МУ 1350-75
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