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ОПРЕДЕЛЕНИЕ ОСТАТОЧНЫХ КОЛИЧЕСТВ ДИКРЕЗИЛА В БИОЛОГИЧЕСКИХ 
СРЕДАХ МЕТОДДО ТОНКОСЛОЙНОЙ ХРОМАТОГРАФИИ*)

Характеристика препарата

Дикрезил - (смесь мета» и пара-крааиловых эфиров^«метил*- 

карбьминовой кислоты) - представляет собой белое кристалличес

кое вещество с розоватым оттенком. Молекулярный вес 165 ,19. 

Температура плавления 4 9 ,5~45°С. Препарат хорошо растворяется 

в ацетоне, бензоле, хлороформе* ъ воде нерастворим.

Принцип метода

Метод основан на экстрагировании пестицида ив иооледуемых 

проб, хроматографическом разделении в тонком закрепленном слое 

окиси алюминия, гидролизе дикрезила щелочью до «резолов и осади 

нении последних о диазотированным пара-нитроанилином*

Сочетание диазотированного пара-нитроаншшна о продуктами 

щелочного гидролиза различных арил-/|^-метилкарбаматов (севин, 

дикрезил, меаурол) дает различную окраску, а хроматографическое 

разделение в подобранной системе растворителей - различную вели 

чину ^  ? что обеспечивает специфичность метода. Т а к , севин и 

I-нафтол на хроматограмме имеют величинысоответственно О *5 

и 0,29 и при проявлении окрашиваются в синий цвет. мвзуро- 

ла соответствует 0,?1 и он проявляется в виде желтого пятна.

При проявлении .хроматограмм дикрезил и его метаболиты обааруни- 

в шатен в виде оранжевых пятен. Величина,^? для дикрезила при

^РннраОотян П.А.Оивохииым; Всесоюзный научи » и< ‘ n̂ v,о ангельский 
институт ветеринарной санитарии, Москва,
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этом составляет 0,554) ,60, а для мета- и пара-крезвдов (основные 

метаболиты) - 0,82-0,34, Чувствительность методики 0,3 мкг в нано 

сенной пробе.

Реактивы и растворы

Окись алюминия квалификации "для хроматографии"; гипс чис

тый; пара-нитроанилин перекристаллиаованный из горячей воды; 

ааотис 'онкислый натрий х/ч или ЗДА; бензол, метилэтилкетон, 

хлороформ, метанол (перегнанные); ледяная уксусная кислота; 

соляная кислота х/ч (лучше фиксаная); гидрат окиси калия х/ч 

или ЧДА; бутанол.

Приготовление реактивов

Реактив № X. I ̂ -нормальный раствор КОЙ в смеси метилово

го ш П-бутилового спиртов, вз тых в соотношении 1:1.

Реактив № 2, а) 0 ,1%-ный раствор пара-нитроанилина в ОД нор 

мольном растворе соляной кислоты*
б) 4%~ный раствор нитрита натрия.

Растворы "а" и "б" перед использованием смешивают в соотно

шении 10:1 (реактив № I, а также растворы "а" и "б" готовятся 

впрок и хранятся в холодильнике).

Система растворителей для разгонки - бензолнметодштилкетон 

в соотношении 19:1*

Стандартный 0 ,01%-ньШ бензольный раствор дикрезила (0,01 мл 

раствора содержит 0,001 мг дикрезила),

Стандартный 0 , Ш $ ч ш й  раствор мета-крезола (0,01 мл раствора 

содержит 0 ,001 мг мета-крез^ла).



Приборы и оборудование -

Хроматографическая камера (герметически закрывающийся стек

лянный цилиндр). Гомогенизатор для измельчения тканей. Бюксы 

емкостью 25-30 мл и делительные воронка на 100-200 мл* Микро- 

пипетки на О Д  ил. Пульверизатор. Стеклянный или металлический 

валик о ограничительными кольцами для нанесения слоя сорбента 

нужной толщины. Станочек для фиксации пластинок при нанесении 

на них сорбента. Стеклянные пластинки IS х 18 см (или другого 

размера) с матовой поверхностью. Сито 150 меш. Стеклянные колбы 

О ,5 л.

Описание определения

Приготовление хроматографических пластинок. 95 г окиси алюми

ния (1-2 степени активности по Брокману) инактивируют путем до

бавления к ней 5 мл ледяной уксусной кислоты с последующим встря

хиванием смеси в плотно закрытой колбе в течение трех минут. Ватам 

в смесь добавляют 5 г гипса и еще раз хорошо перешивают. Смесь 

просеивают через сито 150 меш.

Приготовленный таким образом сорбент может сохраняться в кои

бе о плотно закрытой пробкой длительное врет и  не теряя своих 

свойств.

На матовую поверхность стеклянной пластинки насыпают ту б т п  

и с помощью валика наносят ровный слой толщиной 0,8 мм (толщина 

плоя соответствует высоте ограничительных колец).

Для получения закрепленного слоя сорбента, приготовленные 
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таким образом пластинки орошают дистиллированной водой из пульве

ризатора до полного насыщении сорбента, что отчетливо видно ко 

появлению на слое глянцевой водной поверхности о

Высушивание плаотинок проводят в горизонтальном положении 

при комнатной температуре (20~22°С) 12 часов*
Ход анализа, 5 г исследуемой ткани (печень, почка, мышца, 

кровь) гомогенизируют и заливают 10 мл хлороформа# Экстрагируют 
в плотно закрытых бюксах 2 часа при температуре 20~22°С. При одно

кратном экстрагировании хлороформ извлекают из гомогенатов 

тканей 40-44% дикрезила. Из молока, мочи и меланжа препарат лучше 
экстрагировать в делительных воронках#

При определении дикрезила в молоке экстракцию проводят бен

золом ( Ш  мл молока + 20 мл бензола)* Из молока за 2 часа экстра** 

гируетоя 66% дикрезила*

В качестве экстрагента дикрезила из мочи берется хлороформf 
(ш  мл т т  + 20 ы п хлороформа), при этом т  2 часа экстрагируется 

препарата*

Для обнаружения дикрезила в яйцах кур в качестве экстрагента 

берется й-гексан из расчета на I часть меланжа 2,5 части Нчгекоэна. 

Ва 2 часа Н-гшссзн экстрагирует 80% дикрезила#

При экстрагировании из жидких сред (молоко, моче, меланж) но 

следует допускать сильного встряхивания их с экстрагентом - доста

точно легкого покачивания дшвделнной воронки*

После экстрагирования* экстракт от биолпгичеекцх сред отдел я- 

ют фильтрованием черев обаивплепные бумажные фильтры или осторож

ным сливанием в стакан• Полученные екотранты ш н  пришит досуха 

иод струей воздух а в вытяжном шкафу, Сухие остатки растворяют в 

мл метанола и наносит на хроматографические пластинки по обще- 

иттнтнм гцтдптгем тонкослойной хроматографии* Смывание сухого ос-
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каяка метацодом проводят 2~8 раза*

Для разгонки хроматографические пластинки с нанесенными 

пробами помещают в хроматографическую камеру с системой рь.твори- 

теней бензол-метилэтилкетон.

После подъема фронта растворителя на высоту 10-12 ом от л й й й /' 

старта пластинки вынимают из камеры, подсушивают на воздуха, 

обрабатывают из пульверизатора реактивом № I , затем снова подсу

шивают на воздухе. После обработки из пульверизатора реактивом 

Ш 2 (диазотированный пара-нитроанилин), при наличии в исследуемых 

пробах дикразила или его метаболитов, на хроматограмме проявляют

ся пятна оранжевого цвета» По величине^/ и окраске пятен прово

дится качественное определение дикреаила и его метаболитов*

Сравнение полученных на хроматограмме пятен со шкалой стан

дартов - с учетом процента экстракции препарата можно проводить 

сравнительное количественное определение содержания его в иссле

дуемом материале»

Шкалу стандартов готовят параллельно о исследованием проб, 

для чего на хроматографическую пластинку наносят чистый стандарт- 

ццй раствор о содержанием в пробе 1 , 2, 5, 10, 15, 20 «кг препара

та» После разгонки ш проявления хроматограмм сравнивают пятна 

#рследуемых проб со шкалой стандартов»

Метод позволяет обнаруживать от 0,5 мг/кг дикрезияа в биоло
гических средах*

Пример расчета результатов анализа» При хроматографировании 

экстракта из 10 мл молока обнаружено 6 мкг дикреаила» Процент

экстракции препарата за 2 часа соответствует 66*

* 9 , 1  ивг
66

В 10 мл молока содержится 9 ,1 мкг препарата, что соответству
ет 0,91 МР/ЯЕИф*
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