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ХРОМА ТОГРАМЧЯСлЩ МЕТОД ОЛРВДЕЛьбИЯ РХУТЙ * FUSE И
шлоших лроднтх

Принцип ыетот '

Метод оснсгваи на минерализации проб продуктов* экстрак­
ции ртути раствором дытизова, резкстракшш бромидом калия, 
последующем хроцатогра^пческом определении ртути в виде 
дятизоната в тонком слое сорбента. Чувствительность мето­
да -  0,5 мкг ртути в исследуемой навеске продукта. Воспро­
изводимость метода 7iw5?:. Шнишльно детектируемое коли­
чество ртути ш пластинке составляет 0,1 ыкг*

реактива и растворы
Ашиак концептрировашшй ч.д.а. и 5?-кий водя, раствор
Ацетон, ч.д*а,
Бидистиллат. Получают повторной веригошсов дистиллиро­

ванной воды в стеклянном приборе, йришшется для приго­
товления вс.;х реактивов.

Буферный раствор. 150 г натрия фосфорнокислого двуза- 
метенного (х .ч .) и 88 г углекислого калия (х .ч .) растворя­
ют в бидистиллате в мерной колбе на I л.

н-Гексаи, х.ч.
Гидроксилаикн солянокислый, х*ч,, 20??—HIM водный рас­

твор,
дитиэон, основной раствор. 8 длительной г.оронке раст­

воряют в хлороформе 5U мг дитнзона, прибавляют 20и мл дис­
тиллированной воды и 5~Г0 мл концентрированного растг^ра 
аммиака. Смесь энергично^встряхивают 2 минуты. После раз­
деления слоев хлороформный слой отбрасывают, водный раст­
вор дитизона промывают 20 мл хлороформа,

----- X----------- ,--------- ■* — ----------- ---------------- ----------- ——-
Метод разработан А..М, мкпгидинои, ы*А, Клисенко,

Ь*П. Чурлий. ШЫ гигиены я токсикологии пестицидов, поли­
мерных.и пластических шсс, г, Киев.

Утверждено 22 сентября 1975 г ., *  1350-75.
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Трубку де/лтельнои вороний ашсувивают чшифровальное бу­
магой, прибавляют в воронку 200 ил хлороформа л разбавлен­
ную (Ш ) сошную кислоту до отчетливо кислой реакции. 
Спесь встряхивают до тех сор, пока дитизои не перейдет в 
хлороформ (слой хлороформа при этом окрашивается в темно- 
велении цьеТ| видная *aau обесцвечивается). Хлороформный 
слои отделяют в другую воронку и промывают водой трижды 
П О  50 М Л . Труоку воронки B L i C y U H i . U i j T  фильтровалW i O i l  бума­
гой, полученный раствор дитизона ф;дирофирие сливают в 
темную склянку, хранят его в темноте на холоду. Раствор 
устойчив б течение I меся-л,

Раоочии раствор А. К одному объему основного раствора 
дитизона прио'авлгат 4 объема хлороформа. Применяют »ee$ia 
свежеприготовленный раствор*

Раоочий раствор Б. к одному объему основного раствора 
дитизсча прибавляют 45 объемов хлороформа. Применяют все* 
гда свежеприготовленный раствор.

Калия бромид, х .ч ., 40?'-ний водный раствор.
Калий перманганат» х .ч ., растирают в ступке.
Кадия роданид., 0,1 н. раствор. 5,72 г роданида калия, 

ч .д .а ,, растворяют в бидистилллр^ыадой воде и доводят 
объем до 1 л.

Кислота азотная концентрированная, х.ч.
Кислота сырная концентрированная, х .ч ., разбавленная 

(1:3) и 0,25 н. водный раствор.
Комплексом Ш (тридон Б), 0,1 н, раствор. Растворяют 

87,2 г компдЪксона Ш, ч .д .а ., в воде и доводи"* водой до 
I л.

Натрий азотнокислый,х.ч.
Стандартные раствори нитрата рт^ти, дитизонита ртути, 

Нитиат р т у т и , растворяют 1*»1Ь68 ^ртути tfg гыоь)г* %HjO в 
воде с дг1авлеиием 0,1 мл концентрированной азотной кис­
лоты и разбавляют водой до 100 мд* Раствор содержим I мг 
ртути/мл.
Дитизонаг р т у т и ,  В де; дельную воронку емкостью 50 мл по­
мещают 10 мл рабочего раствора А дитизона, вносят 0,05 мл
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стандартного раствора нитрата ртути и тщательно встряхи­
вают содержимое воронки. После этого прибавляют 25 ил з£- 
ного раствора аммиака и энергично встряхивают до получения 
прозрачного оранжево-красного нижнего слоя. Трубку делитель­
ной воронки высушивают фильтровальной бумагой. Хлороформный 
раствор дитизоната ртути (нижний слой) фильтрованием через 
небольшой слой обезжиренной ваты в трубке воронки перено­
сят в темную склянку. I мл раствора содержит 5 мкг ртути* 
Хранят его в темиотетна холоду. Раствсг устойчив Ь дней.

Фильтры бумажные (красная лента).
Хлороформ перегнанный.

Приготовление хроматографических пластин : закрепленным 
сдоем сорбента

3 г просеянной окиси алюминия для хроматографии тщатзяь- 
но растирают в ступке с 0,3 г сернокислого калыь.я, пред­
варительно высушенного при температуре 180°С в течение 6 
часов и просеянного, суспендируют в 5 мл воды и равномер­
ным сдоем наносят на стеклянную пластину размером 9X12 см. 
Сушат пластины при комнатной температуре в течение 17-18 
часов, хранят в эксикаторе над слоем осушителя*

Доборы и посуда
Весы аналитические
Воровки делительные емкостью ЬС. 500-1000 ::л.
Камера хроматографическая.
Капиллярные пипетки.
Колбы конические ешсостп 250 мл.
Колбы мерные емкостью 100,1000 мл.
Ыикропипетки.
Стеклянные пластины 9X12 сн.
Ступка г пестиком.
Цилиндры мерные.
Чашей фарфоровые емкостью 50-100 ил.

отделение ртути.из проб
Рыба. Навеска продукта 25 г. Пробу измельчают, поведа­

ют в коническую колбу емкостью /50 мл, худ* добавляют 20 шя
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воды, I г иаотнокислого натрия и постепенно (избегать силь­
ного разогрева пробы) 25 ил концентрированной серной кислое 
ты. Обрабртанную таким образец пробу выдерживают на кипя­
щей водяной бане 7-10 минут, прибавляют г ней 50 ил бидне- 
тиллированной ж ’Ы» охлаждают, фильтруют через складчатый 
фильтр (красная лента) в коническую колбу емкостью 250 ил. 
Колбу и фильтр промывают трижды разбавленной серной кисло­
той (1:3) порциями по 15 ил, в конце фильтрования промыва­
ет только Фильтр (5 млХЗ). К Фильтрату в колбе постелена о, 
при перемешивании, в течение 30-40 минут, прибавляют 5 г 
растертого в ступке перманганата калин. После добавления 
последней поршш перманганата пробу тщательно перемешива­
ют и выдергивают 15 минут при комнатной температуре. Для 
обеецнешвания раствора прибавляют при перемешивании 12- 
15 мл 2и$-яого раствора солянокислого гндроксглашна (по­
лученный в результате раствор не должен содержать двуокиси 
марганца). Объем проби доводят до 3fi№ ил водой, переносят 
в делительную воронку, куда добавляют по 20 мл растворов 
комплексона ш и роданида калия и осторожно экстрагируют ди- 
дизоыим (рабочий раствор Б) поршявд по 10 ил 4-5 раз. Иос- 
.»е отстаивания эмульсии дитизоновий экстракт переносят в 
другую делительную воронку. iC объединенный в делительной 
воронке датизоновыы экстрактам прибавляют 50 мл 0,25 и. сер­
ной кислоты и 10 мл 40^-ного раствора бромида калин. Содер­
жимое воровки энергично встряхиваю? в течение I минуты.
После четкого разделения слоев органическую фазу отбрасы­
вают, водную пропиваю? 10 мл хлороформа, последний удаляют, 
затем водную фазу обрабатывают буферным раствором (II-I2 ил) 
до pfl 5 ,5-£,0 (проверяют по универсальной индикаторной бума­
ге), прибавляют до 10 мл растворов кышяексена ffi и родани­
да калия и извлекают ртуть дитизшом (рабочий раствор Б) 
дважды, поршяш по 5 мл. Каждый раз пробу энергично встря­
хивают в течение I минуты. Дятизоновые экстракты переносят 
в делительную воронку, содержащую 40 мл 5^-ного раствора 
емшана, по 10 т  растворов комплекс она Ш и роданида калия 
и энергично встряхивают для удаления избытка дитизона (ниж­
ний слой приобретает желтоватую окраску). Трубку делитель-



79

ной воронки высушивают фильтровальна оумагов, органичес­
кую фазу переносят в Фарфоровую чайку, растворитель испаря­
ют на воздухе, остаток хроштегриуируют,
Цолоко,,. пррстрквааа» навеска продукта 50 г* Образец яоыоща- 
ют в коническую колбу на 250 мл, добавляют I г азотнокисло­
го натрия и постепенно 25 Ш1 концентрированно;! серной кис­
лое* Обработанную таким образом прозу оставляют на ночь* 
затем осторожно, при переиешипинки, прибавляют 50 мл воды 
(при разогреве «робу охлаждают) и фильтруют через складча­
тый Фильтр (красная лента) в коническою колбу емкостью 250 
мл. Дальнейший ход анализа аналогичен анализу проб рыоы* 
Цасли, сметана. Навеска продукта 25 г. Ооразеи помещают в 
коническую колбу еык семью 2->0 мл. Шсло расплавляют на во­
дяной бане* К пробе прибавляют I г азотнокислого натрия и 
постепенно, избегая сильного разогрева, 25 шг концентриро­
ванной серной кислоты. Выдерживают прои/ в течение 15 минут 
при комнатной температуре, прибавляют при пере*:шденяи 15- 
20 мд воды и оставляют на ночь» затем прибавляют еще 60 мд 
воды, охлаждают на ледяной бане, фильтруют* дальнейший ход 
анализа аналогичен анализу проб рыбы, только после фильтре» 
вания пробы к ней постепенно прииавдявт 4 г перманганата ка­
лия, затек -  IO-I2 мл 20?~ного раствора солянокислого гид- 
рокси лапина.

В каждом случае параллельно с анализируемой пробой про­
водят анализ аналогичной навески ^чистого11 продукта -  йхо- 
л ос тая* проба.

Хроыатрг рафиповашш
Остаток в чашке после испарения растворителя наносят 

количественно на пластинку при помощи хлороформа* Все опе­
рации выполняют при затемнены*! (используют черную бумагу). 
Сщш^ да иш ш  цр-обы наносят стандартный раствор днтпзока­
та Т'Г/m? содержащий предполагаемое в пробе количество рту­
ти,! с.^ева -  "холостую* пробу- Пластинку помещают в зат*з:г~ 
птнлую каперу с систений растворителей гексан-ацетон ( 421 ) .  
После яодьеш -фронта растворителя на высоту см хромате- 
грас'чроюнйв прекращают* 9 наличии ртутя в пробе свидетель-
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ствувт появление на хроматограмме оранжево-фасного пятна 
дитизонати [-ути, 0,42-0,45.

Количество ртути определяют сравнением интенсивности 
окраски и площади пятен пробы и стандартные ат в о р о в .

Вычисление результатов анализ 
Количество ртути в пробе вычисляют по формуле:

^  ̂ А . 1 , 4
В , где

X -  количеств ртути в пробе, ш /кг;
Л -  количес! ртути в анализируемой навеске продукта, 

мкг;
В -  навеска продукта, взятая для анализа, п  

1,4 - коэффициент, учитывающий воспроизводи; ость метода.
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