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Определение остаточных количеств севина 
в молоке и молочных продуктах методом 

газожидкостной хроматографии с детектором 
по захвату электронов
Характеристика препарата

Севин -  (М-метил-1-нафтилкарбамат) является инсектоакарицидом 
широкого спектра действия. Он применяется в растениеводстве для 
борьбы с вредителями и болезнями корнеплодов, бобовых, бахчевых 
культур, кормовых трав, фруктовых плодов, хлопчатника. В ветерина
рии он используется против эктопаразитов крупного рогатого скота и 
птиц.

Структурная формула 
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Синонимы; карбамат, карбарил, препарат 7744, кариолин, арилат, 
пан-Трил, севколь, денапон, севинокс.

В чистом виде севин представляет собой белое кристаллическое 
вещество, почти без запаха, с температурой плавления 142 °С, хорошо 
растворим в полярных и плохо растворим в обычных растворителях. В 
воде растворяется менее 0,1 %. При комнатной температуре севин ус
тойчив к действию света и кислорода воздуха. В щелочной среде быстро 
гидрализуется. В сельском хозяйстве севин используется в виде смеши
вающихся порошков с содержанием 50 и 95 % действующего начала и в 
виде 7,5 % дустов.
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Принцип метода*
Метод основан на определении севина в молоке и молочных про

дуктах путем гидролиза очищенного от примесей экстракта с после
дующим бромированием 1-нафтола, образовавшегося при наличии севи
на в пробе и газохроматографического определения с детектором по 
захвату электронов этого бромпроизводного. Чувствительность метода 
составляет 0,02 мг/кг. Процент определения 75—95 %.

Реактивы и растворы
Н-гексан, хч, перегнанный 
Ацетон, хч, перегнанный 
Хлороформ, хч, перегнанный 
Бензол, хч, перегнанный 
Диметилформамид -  вода (3 : 1)
Натрий серно-кислый, хчда, безводный 
Натрий хлористый, хч, насыщенный раствор 
Калия оксалат, хч, 5 % водный раствор 
Кислота уксусная, хч, ледяная 
Кислота серная, хч, концентрированная 
Йод кристаллический
Бром жидкий, 5 % раствор в уксусной кислоте, насыщенной кри

сталлами йода.
Стандартные растворы с содержанием севина по 25 мкл/мл и 

5 мкг/мл в ацетоне.

Приборы и посуда
Микрошприц на 5 мкл 
Стекловата
Колбы мерные на 100 мл
Колбы круглодонные со шлифом емкостью 100 и 250—300 мл 
Цилиндры мерные на 100 и 50 мл 
Воронки делительные на 350—400 мл 
Воронки химические
Пробирки термостойкие со шлифами на 10— 15 мл

* Разработано Всесоюзным научно-исследовательским институтом молочной про
мышленности и Всесоюзным ордена Ленина институтом экспериментальной ветеринарии 
(Ж. И. Маневич, В. В. Молочников, Н. И. Жаворонков).

Утверждено 23 января 1975 г., № 1219-75.
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Держатель для пробирок
Пипетки на -  1 мл, 2 и 5 мл
Баня масляная с контактным термометром на 140 °С
Ротационный испаритель
Хроматографическая колонка длиной 1,5 м, диаметром 3 мм
Газожидкостной хроматограф с детектором по захвату электронов.

Описание определения
Экстракция. Молоко и цельномолочные продукты, 

сыворотка, пахта
25 мл продукта помещают в делительную воронку на 250— 300 мл, 

приливают 5 мл оксалата калия и 5 мл насыщенного раствора натрия 
хлористого, перемешивают, приливают 100 мл ацетона, энергично 
встряхивают в течение 1—2 минут, затем добавляют 100 мл хлороформа 
и вновь встряхивают 2—3 минуты. Оставляют воронку в покое до пол
ного разделения фаз (5 минут), нижний слой сливают в круглодонную 
колбу на 250 мл и выпаривают досуха на ротационном испарителе при 
температуре водяной бани 45—50 °С. К сухому остатку приливают 5 мл 
раствора диметилформамида в воде (3 : 1) и охлаждают под струёй хо
лодной воды.

30—50 % сливки
5 г продукта отвешивают в стаканчик, приливают 10 мл насыщен

ного раствора хлористого натрия, переносят содержимое стаканчика в 
делительную воронку емкостью 250—300 мл, приливают 40 мл ацетона, 
обмывая им стаканчик и встряхивают делительную воронку 1—
2 минуты. Затем добавляют 70 мл хлороформа и вновь встряхивают 2—
3 минуты. Оставляют воронку до полного разделения фаз. Нижний слой 
сливают в круглодонную колбу емкостью 250 мл и выпаривают досуха 
на ротационном испарителе. Сухой остаток смывают 5 мл раствора ди
метилформамида в воде (3 : 1), охлаждают и очищают от жира.

Творог
10 г творога отвешивают в фарфоровую чашку, растирают с 10 мл 

насыщенного раствора хлористого натрия, переносят в делительную 
воронку емкостью 250—300 мл, приливают 80 мл ацетона, встряхивают 
1—2 минуты, добавляют 100 мл хлороформа и встряхивают 1— 
2 минуты. Оставляют воронку в покое до полного разделения фаз. Ниж
ний слой сливают в круглодонную колбу и выпаривают досуха на рота-
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ционном испарителе. Сухой остаток смывают 5 мл раствора диметил- 
формамида в воде (3 : 1) и охлаждают.

Масло
2 г масла растапливают в стаканчике при 40— 45 °С, приливают 

5 мл раствора диметилформамида в воде (3 : 1), охлаждают и очищают 
от молочного жира.

Очистка экстрактов от молочного жира
Охлажденные экстракты пестицидов из молока и молочных про

дуктов фильтруют через 5—7 г безводного сульфата натрия в делитель
ную воронку на 250—300 мл. Промывают колбу и сульфат натрия 15 мл 
того же раствора диметилформамида порциями по 5 мл, приливают 
60 мл дистиллированной воды, 5 мл насыщенного раствора хлористого 
натрия и 80 мл бензола. Встряхивают 1—2 минуты. Нижний слой отбра
сывают, а верхний бензольный слой дважды промывают дистиллиро
ванной водой по 50 мл. Затем бензольную фракцию высушивают, 
фильтруя через бензольный сульфат натрия в круглодонную колбу со 
шлифом емкостью 100 мл. Делительную воронку и сульфат натрия про
мывают 20 мл бензола порциями по 10 мл. Бензол выпаривают на рота
ционном испарителе досуха и бромируют.

Бромирование экстрактов пестицида
К сухому остатку приливают 2 мл ледяной уксусной кислоты, 10 

капель концентрированной серной кислоты и оставляют стоять 5 минут. 
Затем приливают 0,2 мл уксусной кислоты, насыщенной кристаллами 
Йода и содержащей 5 % жидкого брома (по объему). К колбе с содержи
мым присоединяют обратный холодильник и нагревают 10 минут при 
120— 130 °С, промывают холодильник 5 мл дистиллированной воды, 
охлаждают содержимое колбы и вносят 2 мл гексана. Встряхивают 
1 минуту, сливают содержимое в пробирку и 1 мл верхнего слоя перено
сят в пробирку с притертой пробкой. Выпаривают гексан до тех пор, 
пока весь йод не будет устранен (1—2 впариваний бывает достаточно). 
Остаток растворяют в 2 мл гексана и 2,5— 5,0 мкл этого раствора вводят 
в хроматограф.

Условия хроматографирования
Хроматограф ЛХМ-8МД "ГГ, снабженный детектором по захвату 

электронов. Источник радиоактивности -N i63, скорость протяжки ленты 
0,6 см/мин.

Напряжение питания ДЭЗ -  5в
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Рабочая шкала электрометра№ 1(3 • 5 * 10"п )
Длина стеклянной колонки 1,5 м, внутренний диаметр 3 мм, колон

ка заполнена хромосорбом W (100— 120 меш), промытым кислотой, си- 
ланизированным и содержащим 5 % ПМФС-4. Перед работой колонка 
продувается при 230 °С в течении 5— 7 часов при скорости газа -  азота 
40 мл/мин.

Температура колонки -  210 °С
Температура испарителя -  250 °С
Температура детектора -  240 °С
Скорость газа-носителя -  80 мл/мин
Время удерживания производного 
севина -  6,5 мин
Количественное определение проводят методом соотношения со 

стандартами по высоте пиков и вычисляют по формуле:

-  Ям *СстС севина = ----------- мг/кг , где
Нет-А

Ны -  высота пиков анализируемых проб, в мм;
Ясх -  высота пика стандарта, в мм;
Объем гексанового раствора, из которого отбирали аликвоту для 

ввода в хроматограф, (2мл);
Объем аликвоты в мкл, (5 мкл);
А -  навеска анализируемого вещества в 1 л продукта 
Ссг -  концентрация стандарта, в нг.
Линейность детектирования соблюдается в пределах от 0,6 нг до 

5 нг. Нижний предел определения для молока 0,6 нг севина в 5 мкл.
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