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ГАЗО-ХШЛАТОГРАФИЧЕСКШ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ МЕТАФОСА 
В КАПУСТЕ И КАЯВО. ХА В ЗЕРНЕ

Прш'чмп метода*

Метод основан на извлечении препаратов экстракцией органи­
ческими растворителями, очистке экстрактов и конечной определении 
не хроматографе с тер эионнш детектором.

Чувствительность составляет:
1) при определения метафоса в капусте I мкг в пробе
2) при определении карбофоса в зерне 2 мкг в пробе

Реактивы и  растворы

Для экстракции в очистки экстракта:
Н-гоксаи, х.ч . перегнанный
Ацетон, х .ч ., перегнанный, за 2 часа до употребления помещать в 
холодильник
Дяметялфорыамид, х.ч*, насыщенный гексаном. Для насыщения ДЩ -  к 
0,5 л Д’й  прибавляли 200 мл гексена, встряхивали, оставляли на 
ночь, после разделения слоев, гексан отбрасывали, нижний слой 
использовали для работы.
Натрий сернокислый, б /в , свежецрокаленный 
Натрий сернокислый 2# поддай раствор

Для хроматографирования;
Носитель для колонки -  хромотой fc-Av*' о , 16-0,2 юл, о нанесенной 
жидкой фазой $Е-30 в количестве Ъ%.
Стандартные растворы пестицидов в ацетоне 5,2 в 1 мкг/мл.

х Разработан Д.Б.ХМренко, М.А.Клисенко, ВНИИГИНТОКС 
Утверждено 22 сентября 1975 г . ,  * 1350-75.



52

Приборы в посуда

Хроматограф е термояоняым детектором (модель "Цвет-106", "Цвет-5"
или любой другой марки)
Баллон с азотом, содержапае Og не более 0,003$
Баллон с водородом 
Баллон с воздухом
Колонка стеклянные, диаметр 3-5 ш , длине 1-1,5 м
Цлрад емк. 5 или 10 мкл
Делительные вороша! емк, 500 мл
Колей конические емк. 250 мл
Колби круглодонше емк. 250 яга
Воронка химические
Прибор для отгояка растворителей (ротациошшй испаритель ИР-1) 
Прибор для встряхивания

Описание оаредеЛенин 

Экстракция я очистка экстрактов

О щ й ш ш а  „ и ш В я ш ь м ш а *

25 г измельченной пробы заливают 50 мл гексана и встряхивают 
20 мин. Сливают экстракт, п обу экстрагируют свежей порцией гексана 
в течение 20 шш. Объединяла экстракты, сушили б/в сульфатом нат­
рия и упаривают досуха при температуре бани не выше 60°, .Колбу 
помещали в лед (хорошо перемешанная смесь льда и соли). В колбу 
приливали 1-2 ел охлажденного ацетона я омывали остаток. Раствор 
быстро фильтровали через небольшой слой сульфата натрия в новую 
колбу для отгонки растворителей. Повторяли процедуру 3-4 раза 
так, чтобы весь осадок, оставшийся на стенках колбы перенести на 
воронку.ГГрсийявалн осадок на 1-2 мл ацетона. Ацет«н упаривали досуха 
Для капуста зимних сортов вымораживание мдано повторить два раза. 
Капусту ранних сортов можно -анализировать без очистки.

Перед хроматографасованием остаток в колбе растворяла в I мл 
гексана И 3-5 мкл раствора анализировали.
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Определение карбофоса в зерно

25 г зерна заливали 50 ил ацетона, встряхивали в течение 20 
минут, фильтровали экстракт. Повторяли экстракции дважды. 
Объединяли фильтраты, сушила <5/в сульфатом натрия и упаривали 
досуха при температуре бани не выше 60°. Остаток количественно 
небольшими порциями гексана переносят в делительную воронку, 
содержащую 10 мл диметилформамвда. Соотношение гексана и Д!,© 
должно быть 1:1. Встряхивают воронку I минуту, отделяют нижний 
слой ДП. Этот слой да.Я? переносят в новую делительную воронку, 
содержащую 30 мл гексана и 350 мл 2# раствора сульфата натрия. 
Встряхивают воронху 2 минуты, отделяют органический слой, а вод­
ную фазу экстрагируют новыми 30 мл гексана. Объединяют фракции 
гексана, промывают 100 мл дистиллированной воды, сушат б/в суль­
фатом натрия и упаривают. Остаток растворяют в I мл гексана и 
алнис-вотную часть хроматографируют.

Хроматографирование 

Условия хроматографирования

Скорость бумаги -  360 мм/чао
Колонка стеклянная, длина I м, диаметр 3 мм, носитель -  хромотон
* -AW , фаза -  Ъ% .SB-3Q
Температура колонки -  190, испарителя -  220°
Скорость гаэа-косителя (азота) -  20-22 мл/мин., водорода -  14-17 
кя/мин., воздуха -  400 мл/ шн.
Линейность -  0,1-40^ иг 
Вводимый объем -  3-5 мкл
lip* указанных условиях время элюирования метафоса -  4,8 мин. 
Карбофос (50Х препарат) дает два пака -  I пик -  5,5 мин.,
I  пик -  6,6 мин.
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В таблице приведены результаты определения заданных количеств 
препаратов, внесенных в пробы.

Таблица
Определение ыегафоса в капусте и карбофоса в зерне

Внесено, ыкг Обнаружено, %

Метафос
15
10
5
3
I

89.5 ± 4 , 6  
89,1 ± 3,9
87.5 ± 4 , 1  
86,4 ± 5 ,- 
76,0 ± 4,2

Карбофос
10
5
3

87,6х ± 4 ,1
87.0 ± 3 , 9
82.1 ± 3,7

х Карбофос определяли по суше двух пиков
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