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Реактивы ,̂ растворы

Изооктан, х.ч* или бензол* свеявперегнанный 
Серный эфир, хит*
Изопропиловый спирт, х«ч*
teaОН, 30%-гый раствор, 4Н раствор
HOI, 3JS—яый раствор

ОДМый раствор 
, Уа 5%-яый раствор 

Сульфаминовая кислота 10%чшй раствор 
-нафтол, 1%-ный раствор в Ш УаОН 

Трифторметилаиилин, овежеперегнанный в вакууме Т.кмь 
трифторметиланилина 89-91°С при 24 мм рт. от.
Стандартный раствор трифторметиланилина в 5%~ной соляной 
шалоте с содержанием 100 мкг/мл.

Приборы и посуда

Спектрофотометр или фотоэлектроколориметр 
Аппарат для перегонки с паром 
Установка для гидролиза (рис, I)
Колбы Эрдеше йера на 250 мл, Г д 
Мерные колбы на 100 мл 
Делительные воронки на I л к Г00 мл 
Глицериновая баня 
Пипетки на I и 10 мл 
Мерные цилиндры 
Химические воронки
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Химические о жаканы
Термостаты на 150 иди 200°

Описание определения

10 г хлопкового масла (эквивалентные 5-40 мкг котярана, 
на?о соответствует 0,5-4 мг/кг3̂  ) помещают в двугорлую колбу 
(X), емкостью I л, соединенную через дефлегматор о холодиль­
ником Либиха о одной стороны и о парообразователем (2) о 
другой стороны (рмо. I)* Оттянутый конец холодильника опущен 
в приемник (3 ), емкостью I л9 содержащий 100 мл изооктана или 
бензола, В колбу X добавляют меяконарезанные кусочки полиэти­
лена, 150 мл 30%-ного раствора Л̂ аОН и 150 мл воды,
В парообразователь для равномерного кипения опускают кусочки 
игристого фаянсе (для каждого определения свежие).

Перед работой все шлифы смазывают силиконовой смазкой. 
Соединяют приборы. Парообразователь и глицериновую баню под 
реакционной колбой начинают нагревать одновременно, В момент, 
когда Ъода закипит, температура бани должна соответствовать 
I20~I30°C. Температуру бани постепенно повышают до 150-160°С, 
При работе надо следить, чтобы пену, образовавшуюся в реакци­
онной колбе не перебросило в приемник. Температуру бани регу­
лируют в вышеуказанных пределах и проводят гидролиз и отгон-

В г "ом интервале концентраций метод наиболее воспроизводим
При содержании которана в масле в количестве выше 4 иг/кг 

время
необходимо увеличить гидролиза до 2,5-3 часов, либо 

уменьшить навеску масла до 5-2 г.
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ку образовавшегося трифторметиланилина а паром в течение 
1,5 часа* При работе с бензолом следует пользоваться нагре­
вателями с закрытой спиралью. Оттянутый конец холодильника 
должен быть все время погружен в слой органического раство­
рителя. После окончания гидролиза, отключают обогрев, отсое­
диняют приемник и нерен осят его содержимое в делительную во­
ронку, емкостью I л* Отделяют нижний водный слой, а из органи­
ческого слоя экстрагируют трифторметш: шшш 3$-ным раствором 
HQI порциями три раза по 10 мл. Промывают органический слой 
10 ил дистиллированной воды. Объединенные экстракты помещают 
в коническую колбу, емкостью 250 мл, охлаждают в бане со 
льдом в течение нескольких минут, а затем добавляют I мл 
0,1^-ного раствора и через I минуту I мд 5^-ного раст­
вора dffyBt , Раствор выдерживают 2 минуты, затем добав­
ляют I мл 1036-ного раствора сульфаминовой кислоты и энергич­
но встряхивают. Оставляют раствор на 10 минут для связывания 
избытка азотистой кислоты, затем приливают 10 мл 1,036-ного 
раствора ^/-нафтола (pH 10)• Окраску развивают в течение 
30 мин. при комнатной температуре. Переносят раствор в дели­
тельную воронку, емкостью 100 мл и экстрагируют полученный 
краситель 35 мл. смеси изопропилового спирта с серным эфиром 
(1 :1 ). Оптическую плотность полученного малинового раствора 
измеряют на спектрофотометре при Jk * 520 нм или на фото- 
электроколориметре о зеленым светофильтром. Окраска стабиль­
на в течение часа. В качестве раствора сравнения используют 
смесь изопропилового спирта с серным эфиром (1:1). Количество 
трифторметиланилина находят по калибровочному графику, пост-



fiueиному по серии стандартных растворов чистого трифторме- 
тиданилина*

иодержание которана в масле Ск в мг/кг вычисляют по 
формуле:

Ск я мг/ кг, где
И

От -  количество трифторметиланшшна , найденное по калибро­
вочному графику в мкг 

Н -  навеска масла в г 
1,44 -  переочетный коэффициент на которан

Для построений калибровочного графика в 30 мл 3%-ной 
соляной кислоты добавляют О? 0,02? 0,03? 0,1? 0,2? 0,3? 0,3 мл 
стандартного раствора трифторметиланшшна, что соответствует 
3? 2, 5, 10, 20, 30 и 50 мкг*

К полученному раствору добавляют 10 мл воды, раствор 
охлаждают в ледяной бане, далее определение проводят по схе­
ме, описанной для рабочей пробы*
■.... г ---------- —---- ----------------- ---—
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