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£„ Краткая харакаарвогяиа нрепараяа
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амин оцинлогекоанфоофоная

Маслянистая дидкоозь 0 2  аедговакого до корнчнавого цвеза* 
нэраояворин в воде* расгворш и ац®гоне0 метаноле*.хлористом 
Магадане,ксилоле* ДДзд -  3570 нг/кг (4($ препарат). 9 
2в Методика определения §рак@$она молодом тонкослойной хромато­

графии .ввода ш картофеле., 
goto Основные положения*
2ДД* Принцип метода*

Метод основан на определении тракефона тонкослойной хромато­
графией посла извлечения препарата органическими раегзорагелями* 
2<ДД, Метрологическая характеристика*

Предел обнаружения в хроматографируемом объеме"— 5 мкг* 
Среднее значение определения? для воды -15«9? $ дли картофеля- 
X8*8L Предел обнаружения? в вод© -092 мг/я9 в картофед® - 
0*4 ыг/кго Диапазон измеряемых концентраций; 0,2-0,8 мг/л$
0,4-Х,0 нг/кго
1Л  Реактивы и растворы 
Хлороформ, ХоЧ  ̂ГОСТ 200X5-74 
Метилен хдоряо?ыЗ,!?У-б*43Э-3?Х6~80,
Суяь*»? н&грця безводный* чцГОСТ 4X65-76
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Нитрат висмута основной, ч., ГОСТ 4110-75 
йодид калия, х*ч*|ГОСТ 4232-79 
Винная кислота, ч.̂ ГОСТ 5817-77 
Сульфат кальция, ч.д.а.^ГОСТ 5210-77 
Нингидрин, х.ч.,
Этиловый спирт f ТУ 64)9-17-10-77 
Бензол, х . Г О СТ  5955-81 
Ледяная уксусная кисяота^ГОСТ 18290-80 
Силикагель КСК или Силикагель Л С ^д ( Ch&mupo £ )
Проявляющие реагенты;
X,Реактив Драгендорфа.Готовят раствор А -  1,7 г основного нитра­
та висмута растворяют в 80 мл дистиллированной воды и добавляют 
20 г винной кислоты.
Раотвор Б -  16 г иодида калия растворяют в 40 мл дистилированной 
воды. Раствор А и Б смешивают в равных объемах* При хранении в 
темном прохладном месте раствор стоек в течение года.
Рабочий раствор: Для обработки I пластинки отбирают I мл основ-г 
ного раствора, прибавляют 2 г винной кислоты и разбавляют 10 ыл 
дистиллированной воды.
2. 0,25$ раствор нингидрина в спирте*
Раствор для проявления хроыаторграмм. Для обработки I пластинки 
онвшивают 10 ыл 0,25$ раствора нингидрина с X мл ледяной уксус­
ной кислоты.
Стандартный раствор тракефона, содержащий 100 мкг/mi вещества 
готовят растворением 10 мг препарата в мерной колбе с притертой 
пробкой в 100 мд ацетона. Хранят в холодильнике не более 2 ме­
сяцев.
2.3 Приборы и посуда
Прибор для отгонки растворителей (ротационный вакуумный испари­
тель! ту ях-а-эи-Ф б
Колба конические со алираыи на 250-500 мд, ГОСТ 10394-72
Колбы круглодокпие на 100 мл, ГОСТ 10594-76 
Холбь. uepnuo ив 100 мл, ГОСТ 1770-74 
Делительные воронки на 0,5-1 л, ГОСТ 8613-75 
Хроматографическая хакера, ГОСТ 10565-га 
Пульверизаторы, ГОСТ Х9391-ЗД 
Пипетки ла-0,1мл и X мд, ГОСТ 20292-74 
Цилиндры моряке на 50-100 мд, ГОСТ 1770-74 
Пласт истехлянн^- е  90;;120 мы
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Приготовление пластинок; 14- г силикагеля КСК смешивают с I г 
гипса, тщательно раститают , добавляют 40 ил дистиллированной 
Воды, хорошо перевешивают. Полученную однородную массу наносят 
на 6-7 предварительно обезжиренных стеклянных пластинок.
2.4. Отбор, хранение и доставка проб.

Отбор проб производится в соответствии с "Унифицированными 
правилами отбора проб сельскохозяйственной продукции, пищевых 
продуктов и объектов окружающей среды для определения ыикроко- 
личеств пестицидов", утвержденными Заместителем Главного Государ­
ственного санитарного врача СССР №2051-79 от 21.08.79. Анализ 
необходимо выполнять в течение 2 часов после отбора пробы.
2.5 Проведение определения.
2 .5 .1 . Экстракция.

Вода. 500 мл пробы помещают в делительную воронку и экстра* 
гирую!| тракефон трижды по 50, 50 и 25 ил хлороформа в течение 
часа. Объединенный экстракт сунат безводным сульфатом натрия 
(10 г ) , упаривают растворитель до 0,2-0,3 ил при температуре 
бани не выше 40°С по вакуумом. Досуха упаривают на воздухе,,

Картофель. 50 г вымытого картофеля измельчают и заливают 
50 мл хлористого метилена и оставляют на ночь. ДекантируйГраств#-®» 
ригель , пробу, еще дваждн заливают хлористым метиленом по 25 ал, 
встряхивают в течение 30 минут и декантируют. Объединений экстракт 
фильтруют через безводный сульфат нефия (10 г)в колбу ротационно­
го испарителя. Отгоняют растворитель под вакуумом при температу­
ре бани не выше 40°С до объема Q.2-0,3 мл. Досуха упаривают на 
воздухе.
2 .5 .2 . Определение методом ТСХ.

Пробу оиывают I мд хлористого метилена и количественно наносят 
при помощи капиллярной пипетки на хроматографическую пластинку 
так, чтобы диаметр пятна не превышал I си. Центр пятна должен 
бить па расстоянии 1,5 см от нижнего края пластинки. Колбу с 
экстрактом 2-3 разе смывают небольшими лсрцияии хлористого ыв- 
тндека и также наносят в центр пятна. Справа и слева от пробы 
наносят стандартные растворы пестицида, содержащие 5,10 и15 акт 
препарата. Цдастинку с нанесенными пробами помещают в хромато­
графическую, в которую за 30 минут до хроматографирования налита
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смесь бензол-хдороформ-ацетон ^15:15;3>. Поело поднятия фрон­
та подвижного' растворителя на 10 си, пластинку вынимают и оставля­
ют на несколько минут на воздухе для испарения подвижного раство­
рителя, После этого пластинку обрабатывают из пульверизатора 
одним из проявляющих реактивов.
X, Рабочим раствором Драгендорфа (I I  мл для одной пластинки). 
Тракефон проявляется в вида желто-коричневого пятна на светлом 
фоне (пятна устойчивы в течение 10 минут). &£*=0,58+0,02 
2*Раствором нингидрива до влажного состояния и помещают в сушиль­
ный шкаф о температурой ПО°С на 10 минут. Тракефон проявляется 
в виде розовых пятен на белом фоне.

Количественное определение тракафона проводят путем сравнения 
интенсивности окраски и измерении площади пятна пробы и того 
стандартного раатвора, площадь которого наиболее близка по ве­
личине к площади пятна пробы. Если содержание препарата в пробе 
превышает верхнюю границу диапазона (25 мкг), то для нанесения 
на пластинку необходимо брать аликвотную часть экстракта (0 ,1- 
0,2 мл) параллельной пробы.

Концентрацию тракефона в исследуемом образце вычиляют по
формуле. А

X * 1,5 * --------  мг/кг (мг/л) , где;
Р

1 -  содержание тракефона в пробе, мг/кг (мг/л);
А -  количество препарата, найденное на хроматограмме при сравне­

нии со стандартами, мкг;
Р -  масса иди объем пробы, г (мл);
1,3 -  поправочный коэффициент.
2.7 Техника безопасности.

Необходимо соблюдать общепринятые правила безопасности при 
работе с. органическими растворителями и токсическими веществами, 
б. Методика разработана З.А.Лейка, Д.В.Гиренко (ВНГЛ1ГьШТ0КС,КЛЁВ)
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