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Количественное колориметрическое определение хло­
рофоса в молоке

Хлорофос (трихлорфон, диптерекс, Байер Л-18/59 ш др6)

Хлорофос -  белое кристаллическое вещество без запаха, 
плавящееся при 88-84°$ действующий началом являетгч 0,0 -  
дшетил (I окон -  2, 2,2 -  трихлорзтил) фосфат*

МоЛфВео 2 5 ? , 4 5 »

Препарат растворим в спирте, бензоле, эшшцетате и 
большинстве аэрированных углеводородов; плохо растворим ь 
н-гексане, н-пеитане, петролейном эфире» Сравнительно хоро­
шо растворим в воде (при 25° растворяется 15,4 г) 100 мл во 
ДЫ).

Технический продукт может иметь различный вид -  от
твердого белого вещества, до жидкого или густого в виде ме­
да с редким специфическим запахом эфира; температура плавле­
ния -  6Б*»70°Ф

Хлорофос находит широкое применение в сельском хозяй­
стве для защиты растений, в ветеринарии и санитарии* Это 
контактный и кишечный яд* Обладая высокими инсектицидными 
свойствами, он сравнительно мало токсичен для тешток ровных 
животных и человека*

Во всех пищевых продуктах хлорофос допускается ве бо­
лее 1. мг/кг*

Метод основан на экстракции пестицида из створоженного 
(или упаренного) молока растворителем, извлечении т  масля-
I) Разработан Суем шито кой Л.А*, институт гигиены питания.

с  к . о  о

Цриыцад м етла1 *

Киев
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ниотого оотатка после удаления растворителя водой, окисле­
нии хлорофоса омеоыо бихромажа калия с серной киолотой и 
определении продукта разложения его на основе реакции Фудая- 
вара. Чувствительность межода 0,2  мг/л. Ошибка определения 
+ ОД,

Реактивы и растворы

Серный эфир, х.ч.
Киоаожа серная, х.ч. (уд.вео « 1 ,84)
Бихромат калия, х.ч.
''мри# едкий, Х.Ч,'
Водные раствори едкого натра W  и 2 ,0)6
Киеяожа ортофоофорная, х . ч , ,  уд.в « 1,7 или ледяная 
укоуоная, х.ч.
Сульфат натрия безводный, овежелрояаавтшй 
Пиридин, х.ч. или ч.
Если пиридин дает положительную реакцию по Фуджинара, 

его очищают олвдующим образом: К 260 мл пиридина добавляют 
15 мл 2% раотвора едкого »*тра, крупнику перманганата калия 
и кипятят В(М0 минут о обратим! холодильником. При охлаж­
дении прибавляют едкий натр до образования двух фаз ( — 20 г) 
отделяют пиридиновый слой и гюрегоняят, используя для нагре» ' 
вя глицериновую баню.

Колбы конические о притертыми пробками, ««к* Ш  и 
500 мл.

Прибор дли гидролиза (крумодоииая колбочка, емк» 
100 мл о обратным холодильником яа ияифз),

Колбы кругяодоннне, еик, 60 мл.
Колба на 600 мл о обратным холодильником, 
ЛйбИйОИПкмй холодильник.
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Делительные воронки, еик. 50 их.
Чашки Пегрн.
Стаканы химические, еик. 80-100 мл. 
Воронки химические (0 8 ом).
Цилиндры мерные, еик. ЮО и 250 мл. 
Колориметрические пробирки, еик. 1(Ы5 мл. 
Термометр (на 100 в 200°С),
Релиновая груша.
Баня водяная.
Баня глицериновая.
Электроплитка.
Фотоэлектрокояоринетр,
Фильтры.

Оршацид дмшдйддяиа

йввяочоние пестицида ив молока может быть проведено 
двумя методам:

X» К 50 на молока добавляет 0,8 ел концентрированной 
о рт о фосфорной (или уксусной) кислоты и 60 г свеие пропало тоь 
во бвиодном сульфата натрия^ и экстрагируют хлорофос ив 
поя,ученной омеои 100 ил верного эфира я течение 10 мину*®' 
при энергичном ивремегавнаиии. йкотрякт отфильтровывая* черев 
бумадшй фильтр и после вамера его объема удаляй* раствори- 
таль на водяной бане при температуре /*5~6(г до получения «у» 
того оотатка.

2. 50 мл молока подсушивают в чайке Петри на водяной 
бане (или батарее) при температуре НО выше 66° до получе­
ния творогообрааной масон. При помощи стеклянной палочки

1) Во ивбеиапие образования комков сульфат натрия добавля­
ют небольшими порциями при тщательном норебевивянви омочи

2) Если сульфат натрия плохо ярошмев, то для улучшения м** 
деления жидкой фавн створоженного молов» от растворителе, 
необходимо увеличить овьем растворителя до Ш -200 мл
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подучеииую массу переносят и химический стакан ш экстраги­
рую* хиорофое 80-40 шж серного эфира, прибавляя последний 
дробно'по 6-8 мд* Смесь при экограции с.„аша подогревают (т  
наша 40°) на водяной бане ш энергично .шжвинваю* стеклянной 
палочкой* Экстракты фильтруют черев бумажный фильтр в кругло 
денную колбочку и удаляют растворитель на водяной бане ( * 
^6—60°) до получения сухого остатка*

йзидичевие хлорофоса из полученного жирного остатка 
производят ояедующим образом»

К маслянистому остатку в колбочке добавляют 2 ил дистил­
лированной воды в взбалтывают содержишь в течение 5 мни* 
при подогреве на водяной бане (температура не выше 65°)*
Смесь охлаждают под струей холодной воды (до затвердевания 
масла) и водный экстракт фильтруют черев бумажный фильтр в 
колбочку со шлифом* Операцию проводят трижды, внося Z раза 
по 2 мл дистиллированной воды и X раз -  X мл* Экстракты 
объеданию®.

К объединенному водному экстракту добавляют 1*(Ь£,0 мд 
серной кислоты (уд.вес » X#84), 0,6-1,0 г бихромажа калия, и 
присоединив к обратному холодильнику, кипятят содержимое 
колбы 5-6 минут (считая о момента закипаний раствора)® После 
1 2  минутного отстаивания колбу отсоединяю® от холодильника 
ш охлаждают под струей воды® Полученный раствор нейтрализу­
ют 80$ раствором едкого натра, вводя последний но каплям при 
охлаждений и перемвшиваним до нережеда жептобурпй окраскв в 
яелтозеаевую, добавляют 8 -4 мл 80$ раствора аелрчн и 8 мл 
пиридине, раствор тщательно нвремвйшчаюж ш нагревают в тече­
ние ifi (£ 2) минут на водяной бане ( t  « 70° + 6°).

Ом ть о * зшшдшот н ( ноев е нере неса пи н в делит ельн ую в о 
ронку) отцшишт щелочной слой» К нервнее епгкшу в пробирку 
( чнруё верхнюю часть делительной воронки) пиридиновому слою 
добивинют ? ми дистиллированной поды, смесь перемешивают и 
намарают оптическую плотность он районного раствори пн фШ-Й 
в гш в й те с у о л ад» ь о Й о п и н 20 м п п рм а ал и н ом с и от пфи.г» г. т р в . 
P.'iCVPopOM ера ним К ИИ <M1V4KT ЛИСТИ»'«*ф0НО|”МПИ '*H>Pu
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Оценку ««лучинных результатов производят по калибровое 
ной кривой, для построения которой берут от ОД до I %Z мл 
стандартного раствора хлорофоса в воде с содержанием IOO мкг 
доводит объем дистиллированной водой до 5*0 мл* добавляв 
l#0-af0 шл серной кислоты (уд.в* ш 1,6**) 0,6-1,0 v бкхраи» ■■
та калия и далее поступают так, шйк описано для анализа пробы

Расчет анализа производят по формулам:
а) при извлечении хлорофоса из молока по первому мето­

ду *
х * - б • с

б) при извлечении хлорофоса ив молока по второму мото
ду:

X «. ~ Л — . f где 
6

X ~ количество хлорофоса в пробе, мг/кг
а -  количество хлорофоса, найдет чш по калибровочному Грм̂ |Д 

ку, в и кг
б) - объем пробы молока, в мл
В - обвов зкетрпгентв, в мл
С -  объем получоппото экстракта, в мл

При отсутствии в лаборатории фт'оалекгрпкопорцматрч 
ка полученных результатов о достаточной дли практик*«и’* 1>Ц&Н 
лей точчгттш молят быть произведена по стандартной |«ччтЦР
пионнои; лиселе, построенной на баре водных растворов 
т о г о  к о б а л ь т * ' и кр и с т а л л -*  в иоле т а *

*йОрлс

Ллп 100 мкг хлорофоса характерна окраска, ког»ф,1е 
быть имитпровлна раствором. '* М0!Кет

в , 5  мл о , п а я  п ( х и 2 *  е и ? о

О,V i мл 0 ,0025# кристалл-тиоиото

1,36 мд дистиллированной воды



Н ъ б н ъ т т т  данного раствора т щ ч ш ж с я  растворы** оз?- 
ведающие мавыиш яояичесзгвам хлорофоса*

1шш щ $жвттт  реактивов весьма устойчива % тшт
о о х р в т т т  ш ш ш т т т ®  время*
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в хлопковом масле
авторы: Новикова К.ф», Иеявцер Ф.Р., Аидомпна Т.В.



Жачесжвшное и--ирличесхвеннов определение калина и 1$3
фталана в вине, виноградном соке, листах и ягода 
винограда, в почве ш воде 
авторы: Вайитрауб ФЛЬ, Дронь Л*П*

Определение иельнрекса в воздухе 199
авторы: Сорокина Л*В«, Клнсенго ШЛ*

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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