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ОПРЕДЕЛЕНИЕ САЙФООА В ВОДЕ, ПРОДУКТАХ 
ПИТАНИЯ РАСТИТЕЛЬНОГО ПРОИСХОЦДВШП, 

ПОЧВЕ И БИОЛОГИЧЕСКОМ МАТЕРИАЛЕ

Характеристика препарата

Сайфоо -  ОгСЬдшетш1-  -  (4-,6^диамино~1,8,5 -  триаэз^* 
ния-2-метил) -  дитиофосфат

Синонимы* меназон, PP-I75.

Чистый препарат представляет собой белый кристалличес
кий порошок с температурой плавления 1РСЫ6Н°* Растворимость 
его в воде 0 ,3 $ , он трудно растворим в большинстве органи
ческих растворителей* Выпускается препарат в виде 70J& ома
чивающегося порошка и гранул для внесения в почву*

Метод основан на извлечении препарата из исследуемой 
пробы органическим растворителем, очистке экстракта и после
дующем хроматографировании в тонком слое силикагеля* Под
вижным растворителем при хроматографировании сайфоса служит 
смесь -  ацетон : н-гекоен : аммиак 16 : 5 : В* Воны лока
лизации препарата обнаруживают после обработки пластинок 
раствором бромфенолового синего о азотнокислым серебром с 
последующим обесцвечиванием фона уксусной кислотой* Коли
чественное определение производят путем визуального сравне
ния интенсивности окраски и размера пятен проб о интенсив
ностью окраски и размером пятен стандартных растворов* Чув
ствительность определения I - 2 мкг в пробе* Метод специфичен

I)  Разработан М.АЛлиоенко, М.В.Письиевной, ВНИИ гигиены 
и токсикологии пестицидов, полимерных и пластических 
масс

Принцип метола1)



в нриоутствш других тиофосфорорганическше пестицидов 
(фовадоаа, фегчаптова, ци,еала* карбофоса , кегафооа, тофо™ 
оа и др#)*

Е Ш 1 т . ж ж о ш ш

Дизтшшвый эфир медицинский* ацетон х.ч* , хлороформ 
х . ч , , аммиак о $д*веаом 0,9*

Силикагель марки ШК или ШСК, предварительно очищен-
внй от примесей*

Бромфеноловый ошшй водонерастворимый (индикатор). 

Кислота укоревая х.ч*

Кислота соляная 1\5н 

Азотнокислое серебро х*ч*

Проявляющий реактив: 0,05 г бромфеноловово синего раст
воряют в 10 мл ацетона и дс^одят до 100 мл I f  раствором 
азотнокислого серебра в водном ацетоне (ацетон-вода 8^X)*

Стандартный раствор сайфооа на эфире или этиловом спир
те с содержанием препарата 100 мкг/мл (0,0100 г чистого сай- 
фаса » ТОО мл растворителя или 0,014В г 7096 сайфооа в Ш) мл 
растворителя).

Приборы и посуда

Стеклянные пластинки для хроматеграфирования размером 
9x1? см*

Делительные воронки на 60 и 250 мл.

Мерные колбы на 100 и 50 мл 

Конические колбы на 50 , 100 ш 250 мл 

Приборы дли отгонки растворителей 

Пульверизаторы стеклянные 
Камеры лян хроматографирования
Ширины или микропипетни для нанесения стандартных раст

воров.
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Капиллярные пипетки для нанесения проб

Бани водяные

Прибор для встряхивания

Камера для опрыскивания хроматограмм

Сушильный шкаф

Приготовление пластинок

Для приготовления сорбционной массы на 16 пластинок 
берут 40 г силикагеля* I г крахмала» 126 мл дистиллирован
ной воды» Заваривают крахмал в небольшом количестве воды 
(15-20 мл)» доливают остальную воду» засыпают силикагель 
и хорошо перемешивают. 10 г сорбционной масон наливают на 
пластинку и равномерно распределяют по поверхности» Сушат 
плвотинки при комнатной температуре» хранят в эксикаторе»

описание определения

Отбор проб» Для отбора средней пробы необходимо*

воды 500 мл 
овощей 500 г  
фруктов 500 г 
почвы 500 г

Овощи и фрукты измельчают ножом» тщательно перемешива
ют и отбирают количество» необходимое для анализа. Землю 
высушивают на воздухе сутки при комнатной температуре» за
тем растирают и анализируют навески» указанные далее в 
прописи.

Экстракция препарата из проб

Вода. 100 мл пробы в колбе о притертой пробкой три 
раза экстрагируют по 15 мин на приборе для встряхивания 
эфиром, насыщенным предварительно водой (100 мл эфира
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встряхивают q 10-16 ил води, излишек воды сливают), порция
ми по 80 мл* Экстракты ос'ледшшют* Насыпают в экстракт око
ло ID г безводно го сернокислого натрия и оставляют на 10- 
15 мш* Экстракт переносят в прибор для обгонки растворите- 
лей* Отгоняют эфир на водяной бане (температура бани 40°) 
до небольшого объема (около 0 ,2  мл) и хроматографирую*«

Овощи* фрукты* почва* Из 50 г  измельченной пробы (зе 
леный перец 25 г )  препарат трижды экстрагируют эфиром порция
ми по 80 мл, встряхивая на аппарате для встряхивания по 
15 мин* Эфирные экстракты объединяют, сливая шс через слой 
безводного сернокислого натрия* Упаривают эфирные экстрак
ты на водяной бане (температура бани 40°) до небольшого 
объема (около I  мл)* Остатку эфира дают испариться досуха 
при комнатной температуре*

Биологический материал (кровь* печень, почки, легкие, 
селезенка, мышечные ткани, жир, м озг, моча, кал)* Для ана
лиза берут 1-2 г материала, тщательно измельчают ножницами* 
заливают В О  мл эфира и оставляют на I  час , периодически 
встряхивая* С ливар эфир декантацией* Заливают пробу пов
торно ВО мл эфира и опять оставляют на I  час , периодически 
встряхивая* Объединяют эфирные экстракты, сушат безводным 
сернокислым натрием (8-5  г) и упаривают эфир как описано 
выше*

Очистка экстрактов

К сухому остатку прибавляют 2 мл 0 ,5  н ооляной кисло
ты, тщательно ополаскивая стенки колбы и соскребая оо сте
нок стеклянной палочкой* Сливают смывы в делительную ворон
ку, фильтруя через небольшой одой ваты* Колбу еще трижды 
споласкивают по X мл 0 ,5  н соляной кислотой и сливают в 
ту же делительную воронку* Приливают в делительную воронку 
4 мл 0,5 н раствора едкого натра и перемешивают, а затем 
по каплям продолжают приливать 0 ,5  н едкий натр до ней
тральной реакции (но лакмусовой бумажке)* После этого в 
воронку прибавляют Ю мл хлороформа, предварительно няоншен-
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кого водой (100 мл хлороформа встряхивают о 20 мл воды, 
остаток воды отделяют) и встряхивают 1-2 мин» Хлороформе^ 
ный экстракт сливают иг воронки в колбу черев опой беэвод- 
ново сернокислого натрия» Экстракцию повторяют еше трижды 
по 10 мл, сливая хлороформ через алой безводного сернокис
лого натрия* Если объединенный хлороформеиный ыштракт 
нужный, то зго дополнительно сутаж безводным сернокислым 
натрием. Хлороформ отгоняют на водяной бане (температура 
бани 40°) иод вакуумом до небольшого объема (0 ,4 -0 ,6  ми)* 
Остатку дают испариться досуха при комнатной температуре 
до 0 ,1 -0 ,2  мм и наносят на хроматограмму.

Хромажогва&ииование

На хроматографическую пластинку на расстоянии £,б см 
от нижнего края при помощи капиллярной пинетки наносят на 
середину пластинки исследуемую пробу в одну точку так , что- 
бы диаметр пятна не превышал I  см. Колбочку о экстрактом 
три раза омывают небольшими порциями эфира (но 0 ,2  м л), 
который затем тоже наносят в центр первого пятна: Справа 
и слева от пробы на расстоянии 2 ом наносят стандартные 
растворы, содержащие 2 ,Б , 10 иди 20 мкг препарата* Стан
дарты наносят микропипеткой или шприцом» Пластинку с на
несенными растворами помещают в камеру для хроматографи
рования, в которую за  80 минут до разгонки налита смесь 
растворителей: ацетон-гекоан-аммиак 16:5:8  по объему»
Край гшастишш должен быть погружен в растворитель на бо
лее, чем на 0 ,6  ом» После того как фронт растворителя 
поднимется на 10 см пластинку вынимают из камеры и остав
ляют на несколько минут на воздухе до нопарение растворите
ля* Затем пластинку опрыскивают раствором броифенолового 
синего (проявляющим реактивом) и помещают в сушильный шкаф 
на ДО мин. при температуре 85-40°* Затем пластинку опрыс
кивают I0J6 раствором уксусной кислоты ш накрывают чистой 
стеклянной пластявкой* 8 присутствии оайфооа появляются 
синие пятна на желтом фоне* сайфося 0,44»
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Воли экстракты получаются недостаточно очищенные при 
и<5пользовании описанной очистки, то для дополнительной очист
ки используется двумерная хроматография.

При атом на хроматографическою пластинку на расстоянии
1 .5  см от левого края и 1 ,5  см от нижнего края при помощи 
капиллярной пипетки наносят исследуемого пробу» С правой 
стороны пластинки,на расстоянии 1 ,5  ом от правог® края и
1 .5  см от нижнего края; микропипеткой или шприцом наносят 
стандартный раствор препарата» Отделяют пробу от стандарта 
чертой» Черту проводят на расстоянии 6 см от левого края 
пластинки* Пластинку о нанесенными растворами помещают в 
камеру для хроматографирования, в которую налита смесь 
растворителей (эфир хлороформ 1 :1 )  аа ВО мин. до разгон
ки. Пластинку ставят левым краем в растворитель т а к , что
бы она была погружена в него не более, чем на 0 ,5  ом. Пос
ле того как Фронт растворителя поднимется до проведенной 
черты, пластинку вынимают из камеры ш оставляют на несколь
ко минут на воздухе о испарения растворителей При указан
ной разгонке отгоняются коэкотрактивньш вшцеотва, а препа
рат о стается  на старте* После того как пластинка высохнет 
т  хроматографируют в системе ацетон : и-*г®коан : аммиак
)5 ; 5 : 8 ,  повернув на 90° относительно первой разгонки.

Схема очистки сайфоса 
от коэкстрактивных ве
ществ с использованием 
двумерной хроматографии 
( иа м -  первоначальное 
направление хроматогра
фирования; пбп -  направ
ление вторичного хрома
тографирования).

Количественное определение производят путем визуаль
на го оpanиония интенсивности окраски и размера пятен проб 
и стандартных растворов.
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Величина зависит от адсорбента, размера его час
тиц, количества и природы связующего материала, толщины 
слоя, природы подвижного растворителя, расстояния^ прой
денного растворителем, температуры и времени насыщения ка 
меры. Поэтому следует производить определение о соблюдена' 
ем постоянства перечисленных факторов»

Расчет результатов анализа производит до формуле;

I  • J L
в

м г/к г , где

X -  содержание исследуемого препарата в анализируемой про 
бе в мг/кг 5

А ■ количество ирепарата, найденного путем визуального 
сравнения ос стандартом, мг;

В -  навеска исследуемой пробы, кг.
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териале
авторы: Илисенко МД., Письменная М.В.

Определение оайфооа в воздухе методом хроматографии 
в тонком слое
авторы: К лисенке МД., Письменная М.В,

Определение остаточных количеств фшофооа я фона* 
лона в.растительном материале, почве и воде 
ел торы: Новикова К.Ф., Мояьцор Ф»Р.

Качественный и кеяичветябниый методы определения 
фозалона в яблоках, яблоневых ливтмх, почве и воде 
автор: Вшюлювяяа Г.Ф,

Определение фталофоса в молоке н мясе методом 
тонкослойной храмотографаи
авторы: Заболотный К.4., Метелица B.IL, Пепоклопоя АД.

Количественна колориметрическое определение хлорофоса 
в молоке
автор: Стемпковскай 1Д .

Определение амидофоеа в молоке и мяое 
авторы: Нетжлонов АД., Метелица В.К,
Определение байтекоа в молоке и мяое 
авторы: Ролз А.П., Непоклоиов А.А,
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(Ишиатический агар-диффузный не сод определения 156
фосфороргааачеоких инсектицидов в продукта 
животного происхождения 
авторы: Неноклонов АД., Метелица В.К.

Производив карбаматов

Колориметрический метод опрвдовевяа купрацвда-1 , 162
купрацина-И, Панова, Маркина, МТД в воздухе, 
продуктах пикания растительного происхождения и 
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Определение 2-мекокси-3,6-диклорбенаойной кислоты 172
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банвела-Д) в растениях и в почве методом хроматографии 
в тонком слое
авторы: Березовский И.Я., Самосвах Д.С., Никотин В.В.

Определение диурона, линурона, монурона, проланида, 184
волана, фаяорана в воде, почве, овощах методом хрома
тографии в тонком слое 
автор: Самоовах Я.С.

Колориметрический метод определения ко то ран в (пахтарсжа) 188 
в хлопковом масле
авторы: Новикова К.ф», Иеявцер Ф.Р., Аидомпна Т.В.
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винограда, в почве ш воде 
авторы: Вайитрауб ФЛЬ, Дронь Л*П*

Определение иельнрекса в воздухе 199
авторы: Сорокина Л*В«, Клнсенго ШЛ*

Определение прометрина в почве, воде и растительном 203
материале методом хроматографии в тонком свое 
автор; Дроздова О.А»

Определение фенаэона в свекле, почве и воде £07
авторы: Эгерт В«Э«, Лиелгалве А,А«

Определение хлората магния в препарате-дефолианте, £13
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