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Определение полихлоркамфена в кормах, 
продуктах животноводства и птицеводства 

газожидкостной хроматографией
Принцип метода. Метод* основан на экстракции пестицида ацето

ном, упаривании растворителя в токе воздуха, щелочном гидролизе ос
татка в водно-спиртовой среде и идентификации продуктов гидролиза 
на хроматографе с детектором по захвату электронов. Чувствительность 
метода 0,01—0,1 мг/кг. Полнота определения 65—70 %.

Реактивы и растворы
Ацетон чда.
Петролейный эфир чда или н-гексан.
Основной стандартный раствор полихлоркамфена в ацетоне (1 мг/мл). 
Рабочий раствор пестицида в ацетоне (5 мкг/мл) готовят из основного. 
Серная кислота концентрированная плотностью 1,84 г/см3.
Щелочной реагент. 50 г едкого кали растворяют в 30 мл дистиллирован
ной воды и к охлажденному раствору добавляют 170 мл этилового спирта- 
ректификата. Готовят перед анализом.

Приборы и посуда
Хроматограф «Цвет-5» или другой хроматограф с детектором по захвату 
электронов.
Колонки стеклянные 1 000 х 3 мм.
Неподвижная фаза -  метилсилоксан SE-30 (5 %) или подобная кремний- 
органическая фаза. Твердый носитель -  силанизированный целит 545 
(80— 100 меш), хромосорб W или хроматон N.
Микрошприц на 10 мкл и микропипетки на 0,1 и 0,2 мл.
Измельчитель тканей РТ-2 и механический встряхиватель.
Фарфоровые чашки вместимостью 100 и 150 мл.
Делительные воронки на 100 и 250 мл.
Мерные цилиндры на 50 мл.
Пробирки с притертой пробкой на 10 мл градуированные.

Ход анализа. Исследуемые объекты (яйца кур, кормовые травы, 
органы и ткани птиц или животных) гомогенизируют в измельчителе 
РТ-2 в течение 10 мин. 10 г растертого образца смешивают в конической 
колбе с 50 мл ацетона на встряхивателе 1 ч. Экстракт фильтруют через 
стекловату в фарфоровую чашку, промывая остаток на фильтре 10 мл

В.В. Ермаков, В.В. Карнаухов (ВНИИВС).
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ацетона. Растворитель удаляют в струе воздуха (тяга). Сухой остаток 
переносят в цилиндр вместимостью 50 мл, используя 2 мл ацетона. В 
цилиндр добавляют 10 мл воды и 20 мл щелочного реагента. Сосуд по
мещают в водяную баню и выдерживают точно при 80 °С 15 мин. После 
охлаждения смесь переносят в делительную воронку вместимостью 
100 мл, добавляют 10 мл петролейного эфира или гексана и экстрагиру
ют продукты гидролиза полихлоркамфена в течение 10 мин. Экстракт 
сливают в градуированную пробирку и исследуют на хроматографе, 
вводя 2— 5 мкл экстракта в испаритель.

Образец молока нагревают до 40 °С и хорошо перемешивают. 10 мл 
молока вносят в цилиндр, худа предварительно наливают 20 мл щелочного 
реагента. Последующие стадии анализа аналогичны вышеизложенным.

Жировую ткань и масло очищают серной кислотой. Концентриро
ванную серную кислоту добавляют до обугливания материала. После ох
лаждения вводят 50 мл петролейного эфира или гексана и экстрагируют 
полихлоркамфен 10 мин. После разделения фаз нижний слой сливают, а к 
верхнему добавляют серную кислоту. Смесь встряхивают в делительной 
воронке вместимостью 250 мл. Обработку кислотой проводят до осветле
ния органической фазы. Растворитель промывают водой, обезвоживают 
сульфатом натрия, переносят в фарфоровую чашку и выпаривают. Оста
ток растворяют в ацетоне и обрабатывают щелочным реагентом. Стан
дартный раствор полихлоркамфена (5 мкг) вносят в спиртовый раствор 
щелочи (20 мл), проводят гидролиз и экстрагируют петролейным эфиром 
или гексаном (10 мл). При хранении экстракты следует промыть 0,1 н. 
соляной кислотой, затем обезводить сульфатом натрия.

Условия хроматографирования («Цвет-5»)
Скорость протяжки диаграммы 10 мм/мин, рабочая шкала электро

метра 1 - Ю~10 А. Наполнение колонки: силанизированный целит-545 
или x p o M O C o p 6 W  (80— 100 меш), покрытый метилсилоксаном SE-30 
(5 %). Температурный режим испарителя 240, колонки 215, детектора 
250 °С. Скорость азота в колонке 75 мл/мин, поддув 105 мл/мин. В испа
ритель вводят 2—5 мкл рабочего стандартного раствора полихлоркам
фена (после гидролиза) или экстракта. Время удерживания основных 
пиков пестицида 1,8, 2 и 2,9 мин. Остальные компоненты полностью 
элюируются за 6 мин.

Количественное определение проводят путем сравнения высот или 
площадей пиков исследуемого вещества из экстракта и стандартного 
раствора (формулы расчета). Линейность детектирования соблюдается в 
пределах 2— 5 нг вещества.
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T c n
s,r,p или X  =

с*н2.у2
Hr vr p

где

A' -  количество препарата, мг/л или мг/кг;
С -  количество препарата в стандартном растворе, введенном в 

хроматограф, мкг;
Si -  площадь пика стандартного раствора препарата, введенного в 

хроматограф, мм2;
Я/ -  высота пика стандартного раствора, введенного в хромато

граф, мм;
S: -  площадь пика препарата в пробе, мм2;
Н2 -  высота пика препарата в пробе, мм;
Vi -  объем экстракта, введенного в хроматограф, мкл;
V2 -  общий объем экстракта после упаривания, мл;
Р ~ масса или объем анализируемой пробы, мл или г.

Х  = С У
УЖР %

где

X -  содержание пестицида в пробе, мг/кг или мг/л;
С -  количество пестицида, найденное по калибровочному графику, нг; 
У -  конечный объем раствора, из которого отбирают аликвоту для 

хроматографирования, мл;
Уа~ объем аликвоты, вводимый в хроматограф, мкл;
Р -  масса или объем анализируемой пробы, г или мл.
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