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М ЕТОДИКА

ОПРЕДЕЛЕНИЯ ДИФОСА (АБАТА) В МЯСЕ,МОЛОКЕ И В ВОДЕ 

ХРОМАТОГРАФИЕЙ В ТОНКОМ СЛОЕ

$  Характеристика препарата g
ч

(СН30)2Р -  О -  о -  р  (осн3)2 ;

Дифос (аОит, QMt> -786, АС -  52160) -  0,0,0*,0*-*втраметил
т

0,0* -  тиоди -  пирафенилеитиофосфат.
Чистый препарат - СолиЙ кристаллический порошок, техничес

кий - коричневая вязкая жидкость.
Молекулярный вас 466,4f температура плавления 50  ̂ -  30,5°С, 

п ? 5 -  1 , 5 8 6 - 1 , 5 8 8 .

Дифос хорошо растворяется в ацетоне, ацетошпграте, четырех- 
хлористом углероде, эфире, дихлорэтилене, слабее -  в щелочных 

кетона;;, толуоле, нерастворим -  в гексане, метилциклогексане И
ъ в^де,

Пр,.и | 'Ш 1.-Ч И _ д м Х
Метод основан на вгетракции препарата ив исследуемой про- 

оы ацетоном,перераспределении в хлороформ с последующим хрома*» 

тографироьаиием в то, ком слое силикагеля. Для хроматографирова

ния используются две системы растворителей: Н-гокеан-ацетон в 

соотношений 3 :1  и Н-гексап -  этилацетат -  3:1#

Для проявления хроматограмм применяют раствор бромфенрло- 

вого синего и азотнокислого серебра в ацетоне с последующей

х 'Разработан И.П.Бирюковой, Ю.Ф.Морякот-м, А.А.Келоклоновым. 

Всесоюзный научи о-иеелсдо п<ггел ьский институт Ветеринарной санитн 

рии*

Утверждено 22 сентября 1970 г . ,  Jt- t350-70.
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обработкой пластинок раствором уксусной кислоты Количествен
ное определение произносит путай .узуального сравнения интенсив

ности окраски и размера пятен препарата из проб и стандартных 

растворов*

Чувствительность метода I икг дифооа в пробе* что соответ

ствует ОД ur/к г  для молока и мяса и 0,005 u r/л  для воды*

Приборы, и посуда

Стеилишш пластинки длл щ лдатографированиИ|разыероы I3xI8uu

или пластинки марки ^

ДелигслЬные воронки на 25J мл 

Воронки конические 
Бкжсы на 100- 200 ил 

Цилиндры Мерные 

Микроттетки 
Пульверизаторы

Фильтры бумакные обезволенные 

Прибор для отгонки рлотиорителеЦ 

Комеры хроматографические 
Реактивы 

Ацетон Х.Ч.

Хлороформ Х.'Ч*
Н-гоксаи

Этиловый эфир уксусной кисло.ы Х*Ч«

Уксусная кислота Х*Ч.

Силикагель марки КСК или ШСК очищенный 

Гипс медицинский 

Натрий сернокислый,боанодный 

Бромфеноловий сгний.
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8 от н о к ис л с с. о ре 6 р о X. Ч.

1ронйЛн»ч . р . ак ти в : 0 ,0 5  v бромфенолового синего  

растц-орнют я 10 мл ацетоне и доводит до 100 мл 1%-ным 

раствором азотн оки слого  серебра в водном ацетоне 

( ец етон -вод а 3 :1 )

Стандартный ростпор дифосо в ацетоне с содержаниям 

100 миг/мл п реп арата .

ПпиготонЛ'.ние пластинок с тонким слоем сорбента 

Отек л чини о алчет инки тщ ательно мочт риитноро'л оодч, 

хро шиоа »м.;-:ь во,.ой. Споласкивают дистиллированной 

водой у сушит на подставке в вертикальном положении.

Перед нанесением сорбента пласти* :vi протирают сп и ртово - 

сфирчНой смесью.

Для приготовления сорбента берут 30 г си л и к агел я , 2 г

гипса и 95 мл воды. Смесь тщ ательно перемешивают,

не осят по 2 чайные ложки па пластинку и легким-

покачиванием равномерно распределяют по всей  поверхности

пластинки . Пластинки сушат 12 часов при комнаткой темпе*-
о

ратуре и I час в сучильном шкафу при 130

Хранят пластинки в эк си к ато р е . Лучше и сп ользовать  готовы е 

пластинки марки S r fv /o C U lf^  ( Си^ фод ) p aau ep0U

Г5 х 15.

Описание определения 

Ь  О пределение.дифоса в м ясе,

Отвешивают 10 г м яса, добавляют $ мл ацетона и тщ ательно 

измельчаю т, добавляют к пробе еще 15' мл ацетона и оставляю т 

на I час для экстрагирования п реп арата . Затем  приливают 

Б мл йоды и экстрагирую т еще 30 минут.

После экстракции препарата проси /гомецают в. мороз ильную
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квмеру на 50-40 мину®.

Экстракты»отфильтровывают в чистый бюкс,ацетон дыларизьют, 

а г’одный остаток 4 раза экстрагируют хлороформом ю делитель- 

и Л\ воронке, приливав каждый раз по 15 мл хлороформа*

Экстракты сушат безводным сульфатом натрия(15 г),фильтруют 

и выпаривают досуха* CyxoIV остаток растворяют 0 ,5  мл ацетона, 

выпаривают до объема 0,1 мл и наносят на хроматографическую 

пластину » Бюцгт споласкивают еще дважды ацетоном но 0 ,1  ил 

и также Hn.ir.nT на пластинку.

Нанесение пробы производят нп расстояний 1*5 .ом от лижнего 
горизонтального края и 3 ,5  см от вертикаллного края* Размер 

Донесенного пятна не должен превышать 0 ,5  ом»

Для разделения препарата используют двухмерную хроматогра

фию. Сначала .пластинку Помещают горизонтально в камеру для 

хроматографирования^ которую налита смесь ацетона и гексана 

( 1 :5 ) .  По ле того^ как фронт растворителя поднимется на всю 

высоту пластинки, ее вынимают из камеры и сушат tia воздухе* 

После испарения растворителя слева от пятна, нанесенного из 

Пробы , за  расстоянии 0 ,5  см наносят стандартный раствор 

Препарата* Пластинку помещает в другую камеру со смесью 

растворителей гоксан-этилааетат (3 :1 )*  После того^г.ак фронт 

растворителя поднимется на пиоогу 13 см^плаотинку выйимают 

и сушат. После исг|арсиия растворителя пластинку опрыскивают

проявляющим реактивом и помещают на 5 мпйут в сушильный шкаф
о

при температуре 30 С. Затем цластиг*у опрыскивают 5^растлором 

уксусной кислоты. Дифос проявляется в виде синих пятен а 

светло-желтом фоне. Величинами случае использования стеклян

ных пластинок С,54,ю в случае использования пластинок^
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марки Силуфол £ЛА - •
*_ Sr

2* Определение дифоса в молоке*

Берут 1 0  мл иолоко добавляют 20 мл ацетона и оставляют 

из I час для экстрагирования препарата.Экстракт отфильтровывают 

ь чистый бюкс. Б дальнейшем определение проводят также, как и 

с прЬзми мяса.

3 . Определение дифоса в воде.

Для анализа берут 200 мл вод» и экстрагируют в делительной 

воронко SO мл хлороформа. Нижний хлоро эрыениый слой оливают 

в чистый бюкс. Экстракцию повторяют еще дважды* Хлорофорйешша 

экстракты объединяют, сушат безводный сульфатом натрия(15 г) 

к выпаривают досуха. Сухой остаток растворяют 0 ,5  мл ацетона, 

выпаривают до объема ОД мл и наносят на пластинку*

Пластинку помещают вертикально в камеру со смесью этилоцетат- 

гексан ( 1 :3 ) .  Проя..лоние проводят также, как и с пробами мяса. 

Расчет количества препарата проводят по формуле

А
X « ^ " ( м г /к г ,  мг/л ) ? где

X- количество препарата а исследуемом материале( м г/кг , м г /л /

А -  количество препарата, выделенное из лробы(мкг)

В -  навеска исследуемой пробы( г ,  мл ) .

процент определения препарата около 90£*
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