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полягогршчазвий метод определения иетилнитгогооа
В РАСТИТБЯЬЮЙ ПРОБЕ И ПОЧВЕ х)

Характеристика препарата
У е т и л ни тро с|ю о (метатион, о ум и тио н , фол и т ио н, фени т ро тио н ;, 

0 ,0-*диметш1-ОЧЗ~ метил- -нитрофении>*тио фосфат ( I ) ,

Мол* вес 277,24
Технический продукт метшиштрофооэ содержит в качестве приме- 
си нетоксичный изомер 0»0~диметилЧ>ЧЗ**метид-6~нитрофенил4~ 
тио фосфат (П \ который является оинергистом для I изомера*
В чистое вид о метили и трофее представляет собой жидкость свет
лб&елтого цвета с темиерат..юй кипения 145 -147°С яри О, В  мм
рт * от * , 1 , 5 4 7 5 ,  d$*~I ,3060. Метилнитрофее нерастворим в 
воде, растворим в ацетоне, бензоле, метаноле, метро л ей ном 
эфире, Для сельского хозяйства выпускается 30#-ныв концентрат 
эмульсии.

Принцип метода
Метод основан на извлечении цетилиитрифсоа из раститель ­

ной пробы и почвы пет релейным эфиром, очистке экстракта и по 
следующем полярографировании на фоне, со садящем из 50$ этиле- 
1*ою спирта, 50% ацетатного буфера Уольполя о pfl * 4,0 и 0,02# 
желатина * Чувствительность метода 15 мкг препарата в анализ и 
русмой пробе *

Реактивы и растворы
Петролейиый эфир (темп, кип. 40* 7{/-()» очищенной серной 

кислотой *
Этиловый спирт.
Водород электролитический.
0,5#~ный раствор желатина в воде.
Буфер Уольполя о pH * 4,0. 1Ьтовят смешением 82 мм 0,2 М 

раствора СН̂ СвОН и 18 мл 0,2 У раствора ( *  К получен 
ном растворе раствоуm*t 0,75 г КСВ.

% -VaapaCr то.» Ъ ,'Л «Натравку и .й П ,Отринекем (ИНЙИ бЖ) яе
'н-';- <■ яг'*г-».нг: (? яащиты растений>,

• У 6 *



Стандартный раствор метилкитрофоса -  КГ-* Ш раствор в 
этиловом спирте*

Приборы и посуда 
Полярограф ПЭ-Э12.
По ля уо графи веская ячейка о пористой перегородкой и вынос­

ным каломельный электродом сравнения,
Колбы конические на 500 и 1000 мл.
Аппарат Со колета,
Воронки химические диаметром 4 ом*
Прибор для отгонки растворителя с набором колб на шлифах 

т  100 и 250 мл.
Пипетки га 0,2, I ,  2, 5 мл.
Аппарат лая ми яро сублимации в вакууме.
Цилиндры на НЮ и 1000 мл.
Водяная баня,

опрдщшшя
Экстракция метоянитрифоса из пробы и очистка экстрактов 

Для экотракцик метилниттчгЬоса из растительной пробы и поч** 
вы иопольэуют петролейный эфир, 100 г ноздушно-сухой поч м 
смешивают о 30 г б /в ш экстрагируют в аппарате Go ко­
лета в течение 2-х члоов, Ветки (60СЫО00 см  ̂ соковой поверх­
ности), листья (около 1500 сы^)п плоды (500-1000 г ) яблони, 
зерно (75 г) и коло око в.ув чешую (В  г )  пшеницы экстрагируют 
на холоду в тем ей ир 16-18 часов.

Перед экстракцией измеряют площадь листьев по шаблону, 
Боковую по верх но cl ь в*»то к определяют по #Ч> рм у л о J/ЙР* ь
где V -* объем в ею к (определяют по объему вытесненной воды 
после экс транш ф; $ - длина веток. Экстракты штовят из 
представительной пробы, шI анализ берут аликвот экстракта, со- 
ответе "чующий 250 ом  ̂ поверхности листьев и веток и 100 г 
плодов.

Для очистки экстракт в применяют микро с убл има иию в вакууме 
Упаренный до неболыш-го объема экстракт метйляитрофооа из 
растительной пробы и почвы переносят в патрон аппарата для 
микро сублимации и отгоняют органический растворитель досуха, 
йетилнитрофос возшняют п вакууме при 2 ми рт* от, и темпера-* 
туре 130-135°С в течение 30 минут, Ок? пд ей гире» давшийся на «ко.
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ладном пальце*' нетлнитрофос смывают 20-30 мл петролейного
эфира (лучше слегка подогретого).

Поля ро графиро ваиие
Очищенный экстракт упаривают досуха, а сухой остаток 

вновь растворяют в 2,5 мл этилового спирта, К этому раствору 
добавляют 2,5 мл буфера Уольполя и 0 ,2  мл раствора желатина 
и нидкостфорошо перемешивают. Раствор отфильтровывают от вы­
павших в осадок восков через бумажный фильтр в электролитиче­
скую ячейку. Ячейку вставляют в электрод сравнения и закрыва­
ют пробкой с капилляром для ртути, продувают водород в продо­
лжение 20 минут и снимают полярограмму в интервале напряжений 
от -0 ,2  в до «1,2 в и диапазоне тока (чувствительности) ij*A  
на 100 делений шкалы. Высоту волны сравнивают с калибровочным 
графиком, построенным на данном материале, и определяют со­
держание метилнктрофоса г анализируемой пробе.

Построение калибровочных графиков
Для построения калибровочного графика на чистом препарате 

наливают в полярографическую ячейку 2,-5'МЛ этилового спирта, 
2,5 мл буфера и 0,2 мл раствора желатина, и содержимое хоро­
шо перемешивают* Удаляют кислород продуванием водорода в те­
чение 20 минут и ошйют фон в указанных выше условиях. Затем 
в ячейку добавляют 0,01 мл стандартного раствора, соответ­
ствующие 13,8 шсг метилнитрофоса, продувают водород в течение 
5 минут и поляро графируют. После этого в ячейку прибавляют 
0,075 мл стандартного раствора (суммарное содержание метил­
нитрофоса равно 34,6 мкг), 5 минут продувают водород и поля- 
рографируют• Добавление стандартного раствора по 0,075 мл и 
поляро графиро ванн е повторяют еще б раз (концентр -д а  метштит* 
рофооа равна 159,4 » ) .  Измеряют высоту волны для каждой 
концентрации метилнитрофо-са и строят калибровочный графин в 
коорййяалах высота волны (мм) -  концентрация метнлнйтрофо- 
оа (шгУ*

Калибровочные графики на экстрактах растительных проб я 
почвы строят следующим образом* В готовый экстракт задают 
аликвотные части стандартного раствора, содержащие от 15 до 
180 мкг метилнитрофоса* Экстракт подвергают упариванию и 
очистке, как описано выше* Ватам отгоняют петролейный эфир



досуха* а сухой остаток вновь "растворяют в 2,5 т  спирта* 
добавляют 2,5 мл буфера, 0,2 мл раствора желатина и полярогра- 
фируют после удаления кислорода как обычно '. График отроят,как 
в случае чисто го препарата.

Расчет анализа
Количество препарата в мг/кг для почвы и растительных ма­

териалов, образцы которых взвешивают, вычисляют по формуле:

где
X G

т  *
G ~ количество препарата, найденное по калибровочному 

графику, мкг;
р  -  навеска образца, г .

Количество препарата в мг/н^ для растительных материалов, 
образцы которых измеряют по занимаемой площади (например, 
листья), вычисляют по формуле:

где

ному

X a  J H  «Х0|

б -  количество препарата, 
графику, мкг?

Р  -  площадь образца, см .

наяденно.* но калибровоч-
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