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Газохроматографический метод определения 
валексона в молоке, органах и тканях животных*
Валексон -  фосфорорганический инсектицид, применяется против 

грызущих насекомых.
Действующее начало препарата -  0,0-Диэтил-тиофосфорил -  а  -  

оксимино-фенилнитрил уксусная кислота.
Имеет следующую структурную формулу:

С2Н50 \1 1
о

р ----S ---- N = С
с2н5су

В чистом виде -  прозрачная жидкость соломенно-желтого цвета. 
Молекулярный вес 298,31, температура кипения 102° при 0,01 мм рт. ст., 
плотность Д20 = 1,176. В воде практически нерастворим, хорошо раство­
рим в этиловом спирте, ацетоне, ароматических углеводородах и петро- 
лейном эфире.

ЛД50 о валексона при внутреннем введении, для белых крыс -  
1880—2060 мг/кг, для белых мышей -  1840—2200 мг/кг, для кроликов -  
250—375 мг/кг.

Допустимые остаточные количества в молоке, органах и тканях 
животных, рыбе и предельно допустимая концентрация в воде рыбохо­
зяйственных водоемов не установлены.

Принцип метода
Метод основан на извлечении валексона из исследуемого материа­

ла ацетоном, переэкстракции из водно-ацетонового слоя гексаном, упа­
ривании и переведении остатка в ацетон с последующим определением 
на хроматографе с термоионным детектором.

Реактивы и растворы
1. Ацетон хч.
2. Н-гексан хч.
3. Сульфат натрия безводный.
4. Стандартный раствор валексона в ацетоне (1 нг/мкл).

Метод разработан во Всесоюзном научно-исследовательском институте ветеринарной 
санитарии. Авторы: кандидат ветеринарных наук В. В. Лещев и аспирант Б. А. Королев. 
Утверждено 22 сентября 1975 г., № 1350-75.
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Приборы и посуда
1. Газовый хроматограф марки «Цвет-5» или аналогичный прибор, 

снабженный термоионным детектором.
2. Хроматографическая стеклянная колонка, длиной 350 мм, диа­

метром 3 мм, заполненная хроматоном N -  AW отмытым серной кисло­
той (120— 150 меш), пропитанным 3 % SE -  30.

3. Микрошприц на 10 мкл.
4. Склянки с притертой пробкой, на 100 мл,
5. Цилиндры на 50 и 100 мл.
6. Пипетки на 10 мл.
7. Делительные воронки на 250 мл,
8. Пробирки с притертой пробкой, градуированные.
9. Фарфоровые чашки.
10. Марля.
11. Фильтры обеззоленные.

Экстракция валексона из молока, 
органов и тканей и очистка экстрактов

10 мл молока или 10 г измельченной ткани животного помещают в 
склянку с притертой пробкой, заливают 30 мл ацетона, размешивают 
стеклянной палочкой и помещают в холодильник на 1 час, через каждые 
15 минут склянку встряхивают. Затем сливают через тройной слой мар­
ли в делительную воронку. Склянку ополаскивают 10 мл ацетона, смыв 
сливают в эту же делительную воронку. После чего в делительную во­
ронку с экстрактом наливают 40 мл дистиллированной воды, воронку 
встряхивают, добавляют в нее 40 мл н-гексана, еще раз встряхивают в 
течение 2 минут, затем ставят в штатив. После разделения верхний гек­
сановый слой декантируют в фарфоровую чашку, добавляют 0,5 г суль­
фата натрия безводного и упаривают в токе воздуха досуха. Чашку опо­
ласкивают 5 мл ацетона, который сливают в градуированную пробирку с 
притертой пробкой, доводят объем до 5 мл, добавляют 0,5 г сульфата 
натрия и исследуют на газовом хроматографе «Цвет-5» или другом при­
боре с термоионным детектором.

Условия хроматографирования
Хроматограф «Цвет-5», детектор термоионный. Рабочая шкала 

электрометра 2,5 х 10~ША. Скорость протяжки ленты самописца 
10 мм/мин. Длина колонки стеклянной 350 мм, внутренний диаметр 
3 мм. Колонка заполнена SE -  30(3 %) на хроматоне N-AW, отмытым 
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серной кислотой (120— 150 меш). Температура колонки 160°, темпера­
тура испарителя 160— 165°. Скорость газа-носителя азота 22 мл/мин, 
водорода -  14 мл/мин, воздуха -  400 мл/мин. Объем пробы, вводимой в 
испаритель 5 мкл. Линейность детектирования соблюдается в пределах 
от 0,1 нг до 2 нг. Минимальное детектируемое количество 0,1 нг. Время 
удерживания 2,1 мин.

Количественное определение проводят методом соотношения со 
стандартом по высоте пиков. Процент обнаружения валексона в молоке 
82 ± 5 %, органах и тканях животных 80 ± 6 %. Чувствительность метода 
0,01 мг/кгвеса.
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Рис. Хроматограмма экстрактов мяса, молока из образцов 

с добавками 2 нг валексона
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