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Методические указания по определению 
метшшитрофоса в мясе, яйцах, молоке методом 

газожидкостной хроматографии*
Краткая характеристика препарата приведена ранее.
Методика определения метшшитрофоса в мясе, яйцах молоке 

газожидкостной хроматографией. Основные положения. Принцип 
метода. Метод основан на извлечении метшшитрофоса из исследуемой 
пробы органическим растворителем (ацетоном) с последующей очист­
кой путем перераспределения метшшитрофоса из водно-ацетоновой 
среды в гексан. Конечные определения проводят на газовом хромато­
графе ЛХМ-8МДП или другом газовом хроматографе с детектором по 
захвату электронов.

Метрологическая характеристика метода. Нижний предел опре­
деления 0,02 мг/кг, л. Степень определения: в молоке 85 ± 5 %, тканях 
животных 88 ± 5 %, яйце 78 ± 3 %.

Реактивы и растворы. Ацетон х. ч. Гексан х. ч. Натрий серно­
кислый безводный, ч. д. а. Азот газообразный, содержащий кислорода не 
более 0,003 %. Стандартный раствор метшшитрофоса в ацетоне 1 мкг/мл.

Приборы и посуда. Хроматограф ЛХМ-8МДП с детектором по за­
хвату электронов. Колонки стеклянные диаметром 3 мм, длиной 1,5; 2 и 
3 м. Шприц на Юмкл. Сушильный шкаф. Делительные воронки на 
150—200 мл. Конические колбы на 50— 100 мл. Фарфоровые чашки. 
Холодильник. Стеклянные воронки. Фильтровальная бумага. Мерные 
пробирки с притертой пробкой.

Ход анализа. Экстракция и очистка экстракта из мяса. Навеску 
мяса 10 г измельчают, заливают 30 мл ацетона и помещают в холодиль­
ник на I ч. Экстракты фильтруют через бумажный фильтр в фарфоро­
вую чашку и упаривают в токе воздуха до 5 мл. Остаток переносят в 
делительную воронку. Сюда же добавляют 50 мл дистиллированной 
воды. Из водно-ацетонового экстракта метилнитрофос экстрагируют 
дважды порциями гексана по 25 мл. Гексан отделяют, упаривают до 
5 мл и хроматографируют.

* Методические указания разработаны Г. Г. Аббасовым (ВНИИВС).
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Экстракция и очистка экстракта из молока. Пробу молока 10 г 
заливают в круглодонную колбу. Сюда же заливают 50 мл ацетона и 
перемешивают в течение 5 мин. Экстракт фильтруют через ватный 
фильтр и фарфоровую чашку, добавляют 50 мл дистиллированной воды 
и ставят в морозильную камеру холодильника на 1 ч. Экстракт фильт­
руют через ватный фильтр в делительную воронку, добавляют 50 мл 
дистиллированной воды и экстрагируют дважды гексаном по 25 мл, гек­
сановый слой отделяют, упаривают в токе воздуха до 2—3 мл. Экстракт 
переносят в мерную пробирку на 5 мл, добавляют до метки гексаном, 
обезвоживают сульфатом натрия и хроматографируют.

Экстракция и очистка экстракта из яиц. Пробы белка и желтка по 
5 г анализируют отдельно. Пробу заливают ацетоном (30 мл) и помеща­
ют в холодильник на 1 ч. Экстракт фильтруют через ватный фильтр в 
делительную воронку. Сюда же добавляют 100 мл дистиллированной 
воды. Из водно-ацетонового экстракта препарат экстрагируют дважды 
гексаном по 25 мл. Гексановый экстракт объединяют, упаривают до 5 мл 
и хроматографируют.

Хроматографирование. Вводят в хроматограф 5 мкл гексанового 
раствора. Условия хроматографирования на хроматографе ЛХМ-8МДП 
следующие. Газовый хроматограф ЛХМ-8МДП оборудован дополни­
тельной приставкой с анодным питанием. Скорость протяжки карто­
граммы самописца 1 см/мин. Колонка стеклянная длиной 1,5; 2 или 3 м, 
диаметром 3 мм. 5 % SE-30 на хроматоне-N-AW DMCS (0,16—0,20 мм). 
Газ-носитель азот, скорость его потока 50—70 мл/мин. Температура ко­
лонки 180°, 200°, 220 °С, в зависимости от длины, температура испари­
теля 250 °С. Напряжение, подаваемое на детектирующую систему, со­
ставляет 110 В. Время удерживания при длине колонки 1 500 мм, темпе­
ратуре 180 °С -  1,5 мин, при 3 000 мм и температуре 220 °С -  4,9 мин. 
Линейность детектирования наблюдается в пределах от 0,2 до I нг. Ми­
нимальное детектируемое количество 0,2 нг.

Обработка результатов анализа. Количество препарата в пробе 
(Xt мг/кг или мг/л) рассчитывают по формулам:

v  A S 2 V2 v  А Н 2 V2X  = ----- ±-~l  и л и  X  = ------—i  , где
s, V ,  Vj H, V ,  v3

А -  количество препарата в стандартном растворе, введенном в 
хроматограф, нг; S} -  площадь (Я/ -  высота) пика стандартного раствора 
препарата, введенного в хроматограф, мм2 (мм); S2 -  площадь (Н2 -  вы­
сота) пика препарата в пробе, мм2 (мм); Vt -  объем экстракта, введенный 
в хроматограф, мкл; У2 -  общий объем экстракта после упаривания, мл; 
Vi -  количество анализируемой пробы, мл (г).
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