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Определение пропоксура и фенеткарба в молоке и мясе 
методом тонкослойной хроматографии*

Характеристика препаратов
Пропоксур (байгой, больфо, блаттанекс, Байер 39007) -  2 -изопро- 

поксилфенил-N- метил -  карбамат.

Химически чистый пропоксур -  белое кристаллическое вещество 
со слабым запахом, температурой плавления 91,5 °С, давлением пара 
120 °С 1 • 10~2 мм рт. ст., хорошо растворяющееся в органических рас
творителях и слабо в воде -  около 1 %.

Пропоксур применяется для борьбы с насекомыми и клещами -  эк
топаразитами животных, с вредителями растений, запасов и бытовыми 
насекомыми. Выпускается в виде 96,1 % технического продукта, 20 %-ного 
эмульгирующегося концентрата, 50 %-ного смачивающегося порошка, 
1 %-ного дуста и некоторых других форм.

Фенеткарб (БАС -  235001, БАС -  235041, БАС -  235051) -  3,5 -  ди
этил -  фенил -  N метил -  карбамат.

Фенеткарб -  белое кристаллическое вещество без запаха, с темпе
ратурой плавления 97 °С, хорошо растворяющееся в ацетоне, хлоро
форме, бензоле, эфире и этаноле, и слабо (0,01 %) -  в воде.

Фенеткарб применяется для борьбы с комарами, мухами, куриными 
и иксодовыми клещами. Выпускается в виде 20 %-ного эмульгирующе
гося концентрата, 60 %-ного смачивающегося порошка и 30 %-ного рас
твора для ультрамалообъемного опрыскивания.

Разработан И. А. Антоновой. Московская ордена Трудового Красного Знамени ветери
нарная академия им. К. И. Скрябина.
Утвержден -  20 декабря, № 1565—76.

OCONHCH3
ОСН(СН3)2

о ------ С -------N Н -------С Н

О

41



Принцип метода
Метод основан на экстрагировании пропоксура и фенеткарба из ис

следуемых проб ацетоном и активированным углем, хроматографиче
ском разделении и на пластинах Силуфол в системе бензол-метил- 
этилкетон, гидролизе препаратов щелочью и проявлении диазотирован- 
ным паранитроанилином. При этом пропоксур проявляется в виде мали
нового пятна с Rf 0,46—0,50, а фенеткарб -  в виде сиреневого пятна с Rf 
0,56—0,60. Количественное определение пропоксура и фенеткарба про
водят путем визуального сравнения интенсивности окраски и размера 
пятен со шкалой стандартов. Процент экстракции пропоксура и фенет
карба из молока -  100 %, из органов и тканей животных -  90 %, чувст
вительность метода -  0,01 мг/кг.

Реактивы и растворы 
Азотно-кислый натрий хч или чда.
Ацетон ОСЧ
Ацетон, 80 %-ный водный раствор 
Активированный уголь МРТУ 6-09-1049-64 
Бензол хч
Метилэтилкетон хч
Метиловый спирт 96 %, ректификат
Н -  Бутиловый спирт хч
Едкий калий хч
Соляная кислота, 0,1 и раствор
Паранитроанилин перекристаллизованный из горячей воды 
Пропоксур 96,1 %-ный 
Фенеткарб 95 %-ный

Приборы и оборудование 
Хроматографическая камера 
Гомогенезатор для измельчения тканей 
Центрифуга на 5—6 тыс. об/мин.
Ротационный испаритель 
Бюксы на 50 мл
Микропипетки или микрошприцы на 0,1 мл
Пульверизаторы
Пластинки силуфола
Фен
Вентилятор настольный 
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Воронки стеклянные
Мерные колбы для приготовления стандартных растворов пропоксура и 
фенеткарба.

Приготовление реактивов
Реактив № 1 1,5 н КОН в смеси бутилового и метилового спиртов, 

взятых 1 : 1 (8,4 г КОН растворяют в 100 мл смеси 
1 : 1 бутилового и метилового спиртов).

Реактив № 2 а) 0,1 %-ный раствор паранитроанилина в 0,1 н рас
творе соляной кислоты, 
б) 4 %-ный раствор нитрата натрия.
Растворы а) и б) перед употреблением смешивают в 
соотношении 10 : 1. Готовят реактив № 1, растворы 
а) и б) впрок и хранят в холодильнике при + 4 °С.

Подвижная фаза для разгонки -  бензол -  метилэтилкетон 3 : 1 .  
Стандартные 0,001 %-ные ацетоновые растворы пропоксура и фенеткар
ба (1 мкг в 0,1 мл).

Ход анализа
Экстракция. 20 г исследуемой ткани гомогенизируют, заливают 

15 мл 80 %-ного водного раствора ацетона, перемешивают и ставят на 
I час в морозильную камеру холодильника. Экстракт отфильтровывают 
через бумажный обеззоленный фильтр в стеклянный бюкс, добавляют в 
гомогенат еще 5 мл 80 %-ного водного раствора ацетона и фильтруют 
его в тот же бюкс. К фильтрату добавляют 20 мл дистиллированной во
ды и выпаривают ацетон в ротационном испарителе или в вытяжном 
шкафу под струей воздуха. Затем переносят экстракт в центрифужную 
пробирку, добавляют 0,5 г мелко измельченного активированного угля, 
перемешивают стеклянной палочкой, центрифугируют при 5 тыс. обо
ротах в течение 15 минут и сливают жидкую часть. К осадку приливают 
10 мл ацетона, добавляют 0,1 г безводного серно-кислого натрия для 
удаления остатков воды и перемешивают. После оседания угля ацетон 
сливают в чистый бюкс и выпаривают в ротационном испарителе или 
вытяжном шкафу под током воздуха.

Для экстракции пропоксура и фенеткарба из молока, к 20 мл пробы 
добавляют 0,5 г мелко измельченного угля, перемешивают в течение 
2—3 минут и центрифугируют 15 минут при 5—6 тыс. оборотах. После 
этого сливают молоко и удаляют ватой остаток жировой пленки со сте
нок пробирки, к осадку добавляют 0,1 г безводного серно-кислого на-
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трия, 10 мл ацетона и перемешивают стеклянной палочкой. Затем дают 
углю осесть, сливают надосадочную жидкость в чистый бюкс и выпари
вают в ротационном испарителе или в вытяжном шкафу под током воз
духа. Сухой остаток растворяют 0,2 мл ацетона и наносят из микро
шприца или микропипетки на хроматографическую пластинку по обще
принятым правилам тонкослойной хроматографии. Смывание сухого 
остатка ацетоном проводят 2—3 раза и каждый раз наносят его в одну 
точку на хроматографическую пластинку. Диаметр нанесенных пятен не 
должен превышать 2 мм.

Затем пластинку с нанесенными пробами помещают в хроматогра
фическую камеру системой бензол -  метилэтилкетон 3 : 1 ,  выдержан
ную в закрытом состоянии в течение 1—2 часов.

Как только фронт растворителей поднимется на высоту 10— 12 см 
от линии старта, пластинку вынимают из камеры и подсушивают на воз
духе в течение 10— 12 минут.

Чтобы проявить хроматограмму, пластинку опрыскивают из пуль
веризатора реактивом № 1, через 10—20 минут пластинку подогревают 
над пламенем горелки или над электроплиткой, дают остыть и опрыски
вают реактивом № 2.

Если в исследуемых пробах имелся пропоксур, на хроматограмме 
проявляются пятна малинового цвета с Rf 0,46—0,50. Фенеткарб прояв
ляется в виде пятен сиреневого цвета Rf 0,56—0,60. Количественные 
определения пропоксура и фенеткарба проводят путем сравнения пятен 
со шкалой стандартов, полученной при нанесении на хроматографическую 
пластинку, разгонке и проявлении 0,5; 1,62; 5; 10; 20 мкг препарата.

Расчет количества препарата проводят по формуле:
_ A*S2
~ B St

где

X  -  содержание препарата в пробе, мкг/кг;
Л -  содержание препарата в стандарте, мкг/кг; 
В -  навеска исследуемой пробы, г, мл;
S2 -  площадь пятна пробы, мм2;

-  площадь пятна стандартов, мм2.
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