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Газоадсорбционный метод определения хлорофоса
в молоке, органах и тканях животных и яйцах кур*

Характеристика препарата
Хлорофос (трихлорфон, диптерекс, дилокс) -  фосфорорганический 

инсектицид, применяемый для борьбы с вредителями животных и рас­
тений.

Действующее начало препарата 0,0-Диметил-(1-окси-2,2,2-три- 
хлорэтил)-фосфонат. Имеет структурную формулу:

О ОН
II I

(СН3)2 — Р — СН — СН — СС13

В чистом виде -  белый кристаллический порошок с т.пл. 73—74 °С, 
т.кип. 100 °С при 0,1 мм рт. ст., растворимость препарата (в г на 100 г): в 
воде -  12,3, бензоле -  15,2, хлороформе -  75. Трудно растворим в пара­
финовых углеводородах.

Хлорофос относится к соединениям со средней токсичностью (ЛД50 
для крыс 630 мг/кг).

Принцип метода
Метод основан на определении хлорофоса в экстрактах из иссле­

дуемых проб с помощью газового хроматографа с термоионным детек­
тором.

Чувствительность метода для хлорофоса 0,1 нг в пробе, вводимой в 
хроматограф, что соответствует 0,01 мг/кг веса в молоке, органах и тка­
нях и 0,02 мг/кг в яйцах. Процент определения в молоке, органах и тка­
нях 80 ± 5 %, яйцах 70± 5 %.

Реактивы и растворы
Ацетон х.ч.
Хлороформ х.ч.
1 %-ный раствор уксусной кислоты 
Сульфат натрия безводный 
Стандартный раствор хлорофоса в ацетоне

Метод разработан во Всесоюзном научно-исследовательском институте ветеринарной 
санитарии. Авторы: кандидаты ветеринарных наук В.В. Лещйв, Г.А. Таланов и Т.Г. Аб­
басов и кандидат биологических наук В.Б. Ермаков, утвержден 20 декабря, № 1551-76.
34



Приборы и посуда
Газовый хроматограф «Цвет-5» или другой подобный аппарат с термо­
ионным детектором.
Колонка стеклянная 350 х 3 мм, заполнена полисорбом-1 (30—40 меш). 
Микрошприц на 10 мкл.
Прибор для отгонки растворителей.
Цилиндры на 50 мл.
Пипетки на 10 мл.
Делительные воронки на 100 мл.
Пробирки с притертой пробкой градуированные.

Экстракция хлорофоса из молока, органов, тканей и яиц 
и очистка экстрактов

10 мл молока или 10 г измельченной ткани животного помещают в 
склянку с притертой пробкой, заливают 50 мл ацетона и 0,1 мл 1 %-ного 
раствора уксусной кислоты, размешивают стеклянной палочкой и по­
мещают в холодильник на 1 час. В процессе экстракции содержимое 
встряхивают через каждые 15 минут. Затем фильтруют через ватный 
фильтр в колбу аппарата для йерегонки растворителей. Склянку ополас­
кивают 10 мл ацетона, который сливают в эту же колбу. Добавляют в 
колбу 5 мл дистиллированной воды. Ацетон отгоняют до объема 10 мл. 
Содержимое колбы сливают в делительную воронку. Колбу ополаски­
вают 15 мл хлороформа, который сливают в эту же делительную ворон­
ку. Последнюю встряхивают. После разделения жидкостей, нижний 
хлороформный слой сливают в фарфоровую чашку, добавляют 4 г суль­
фата натрия безводного и упаривают досуха в токе воздуха. Чашку опо­
ласкивают 5 мл ацетона, через 5 минут ацетон сливают в градуирован­
ную пробирку с притертой пробкой, объем доводят ацетоном до 5 мл. В 
пробирку засыпают 0,5 г сульфата натрия безводного и исследуют экс­
тракт на газовом хроматографе «Цвет-5» или другом приборе с термо­
ионным детектором.

5 г белка или желтка помещают в склянку с притертой пробкой, за­
ливают 30 мл ацетона и помещают в холодильник на 1 час. Затем 
фильтруют через бумажный фильтр в фарфоровую чашку и упаривают 
досуха. Сухой остаток растворяют в 15 мл воды дважды и переносят в 
делительную воронку. В эту же воронку добавляют 30 мл хлороформа, 
встряхивают, после расслоения жидкостей, сливают нижний хлоро­
формный слой в фарфоровую чашку и упаривают досуха в токе воздуха.
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Чашку ополаскивают 5 мл ацетона и исследуют на газовом хроматогра­
фе.

Условия хроматографирования
Хроматограф «Цвет-5», детектор термоионный.
Рабочая шкала электрометра 2,5 х Ю“10 А.
Скорость протяжки ленты самописца 10 мм/мин.
Длина колонки 350 мм, внутренний диаметр 3 мм. Колонка запол­

нена полисорбом-1 (30—40 меш).
Температура колонки 165°, испарителя 165— 170°.
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 ОД до 1,5 нг.
Минимальное детектируемое количество 0,1 нг.
Время удерживания 1,7 мин.
Количественное определение проводят методом соотношения со 

стандартами по высоте пиков.
Процент определения хлорофоса в молоке, органах и тканях 80 ± 5, 

яйцах 70 ± 5.
Чувствительность метода 0,01 мг/кг веса в молоке, органах и тка­

нях и 0,02 мг/кг в яйцах.
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