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ытщ определения гексахлорана в продуктах

ЖИВОТНОГО ПРОИСХОЖДЕНИЯ 

$ а « Штенберг и 3*Н. Богомолова/

Принцип метода
Метод основан на экотракций гексахлорана из продукте 

хлороформом,количественном^превращении ого в бензол, путём до- 
.хлорирования в ледяной укоуопой кислоте-о помощью цинка,о пбрде- 
дующим ^нитрованием полученного бензола до мстадинитробопзола, 
колориметрическом определений последнего в эфирно-ацетоновом 
раотвррё. в присутствии щелочи по характерной крарнофиолстопой 
окраске. •

Метод специфичен,чувствительность ого З-б мкг препарате 
в навеске .
Реактивы и растворы:
. /Д ,  Хлороформ. 2, Киолота уксусная ледяная,х »ч.* / .
3 . .Ниолота серная,х.ч. уд .в . 1,$4* Кислота малонавая или лимон­
ная, х .ч .5 .  Цинк,порошок. Аммоний азотнокислый, высушенный при 
80°С, 7, Кали одкоо,х#ч.,50# раотвор. 8 /  'Натр едкий,х.ч; 0,£
растцор. 9 . Кальций хлористый,свсжопрокалённый. 10.Нитрующая 
смесь: Шг азотнокислого аммокйл растворяют в 100 мл сорной юк; 
лоты, уд .в . 1,84, х ранят н холодильнике Tie боле.о 7 дней.
11. /Зфири о ацетоновая смеоь: 30мл эфира смешивают с 70мл ацетона 

Раствор;хранится в склянке о притертой пробкой, в томном месте.
12. Стандартный раствор гексахлорана. Юмг препарате**.• Храпит/

^ poXAQyrfQMj
раствор следует в темн о мГм о ото в т  с ч о ни е 2-х недель.

Вышеуказанные реактипй; не должны, содержать производив.:
осирода

хх / см, iia отр.2
ш т



и) Уксусная кислота мажет быть загрцзцана ароматическими ; примб'оими, 
1 поэтому нуждается в предварительной очистке. 600мл кислоты ки­

пятят с Юг грану ли ро ьанно го цинка в течение 2~х чаоов. с обрат­
ным холодильником,а затем перегоннит,причем первые порции 100- 
160мл отбрасывают*

.11)10  мг препарата х .ч ,  растворяют в хлороформе в мерной колее/на* 
100мл. 10мл’ полученного раствора переносят - в другую мерную кол­
бу емкостью 100мл и доводят до метки хлороформом.

1мл этого раствора содержит j u m ic t  препарата. J

Приборы и посуда
1. Установка для одновременного дехлорирования гексахлорана и 
нитрования Оонзола/рнс/б/^оостоящая из колбы со шлифом /^.Доде­
ланной из термостойкого стекла,холодилвнйка/2/ а сосуда для нит 
ровання/З/. 2 . Делительные воронки ,омкоатьп>100мл. 3 Пробирки 
с притёртыми пробками на 10-15мл . 4. Колбы конические со шлифом 
из термостойкого отняла. 5*Пинетки * 6 .Ваня водяная. 7. Плитка 

электрическая, в .  Ультратермостат.

Ход анализа
Подготовка^ проб для анализа

■ Мясо -
Пробу мяса весом 0 ,6 -1 ,0  кг измельчают с помощью мясорубки,

тщательно перемешивают,берут навеску в 2рг,заливают 50мл хлоро­
форма, и оставляют на 18-20 часов. Полученный экстракт фильтруют 
через воронку о ватным^тампоном в колоу со шлифом,которая после 
удаления растворителя будет служить для дехлорирования гексахло­
рана. К исследуемой’ пробе вновь добавляют 25мл хлороформа,энер­
гично встряхивают л фильтруют экстракт,в ту же колбу,порле чего 
растворитель отгоняют.
Жиры /сливочное масло,говяжий,бараний, свиной жир/*

Предварительной подготовки образцов для анализа не требуете* 

поэтому берут навеску жира весом в бг,помещают в колбу,предназ­
наченную для дехлорирования гексахлорана и продолжают анализ 

по црописк.

#  Предлагаемый метод может быть использован также для оп редел#»*
• ни я гвкбахДЬ рана в растительном масла,по аналогии о животными 

жирами.



' to s

ЯЙЦО W v , ‘
, Яйцо;освобожденной от окорлупы,помещают фв фарфоровую чашку ,
Н выоушиваю¥ на-кипящей водяной бане,периодически помешивая стек­

лянной палочкой.Сухой остаток тщательно измельчают в фарфоровой 

отупке/поренооят в делительную воронку и экстрагирую трижды хло­

роформом /первый^раэ бЬмл,второй и третий по ЗОмл/.

, Объединенный экотракт,высушенный о помощью б/в сульфата натрия, 

фильтруют в колбу для Дехлорирования через бумажный окладчатый: 

фильтр й отгоняют растворитель. ,
Дальнейшее проведение анализа одинаково для воох вытеуказана 

ных продуктов. Пооло удаления раотнорителя в колбу о оухим остат­
к о м  добавляют 7 мл. ледяной уксусной киолоты,туда же помещают 1г 
цинка и 2г малояовой кислоты.

Одновременно в сооуд для нитрования наливают 4мл нитрующей 
омоои и закрывают отверстио верхнего колена оооуда хлоркальцие- 
вой трубкой,заполненной .прокалённым хлористым кальцием.
Колбу о реагирующей омеоью помещают на электроплитку и прштирают 
к нижнему шлифу̂  холодильника^ нитрациониый оооуд к верхнему. 
Шлифы прибора для горметичнооти следует смазать ледяной‘ уксусной ’ 
кислотой.

Бода в холодильнике предварительно ногреваотоя до В0~90°С, 
температура еб доджиа быть постоянной в течение всего процесса 

дехлорирования, что.легко достигается использованием ультрптср- 
моотата,горячая вода из которого постунаот в холодильник по ре­
зиновым' трубкам. При отсутствии ультротсмостатп дня этой цел* 
можно использовать электричоскук) спираль,обмотав ПК.) холодильник. 
Указанная температура воды является наилучшей, при которой-обра­
зующийся из гексахлорана бензол находится*'в посообразно?.; состоя­
нии и увлекасиый трком углокислого газа,выделирщогбсн из мало- 

• новой' кислоты, нс родвигоетоя в. цитрац ионный сосуд, где п ре j\роща ото- 
в мётадннитроб(?иэ6л,а уксусная кисЛета гпт: это?' ?.ч*.тусо; кон-
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денсируетоя в холодильника и,таким образом,предотвращается нона- 

данио ой ъ сосуд для нитрования.
После того,как установка собрана,включают в сеть электроплит-; 

к у . Процесс дехлорирования гексахлорана и нитрования бензола длит­
ся £ -2 ,5  часа. По окончании его.во избежание переброса жидкости 
из иитрациохшого сосуда в реакционную колбу, отсоединяют, сначала 
ни грационный сосуд и только после этого выключают электроплитку и

разоирают установку. Содержимое сосуда переносят в дилитольную во-
• \ронку,в которую предварительно наливают Юмл ледяной дистиллирован |

, I
ной воды. Сосуд трижды ополаскивают небольшими порциями воды,кото- ; 

рыв сливают в ту же делительную воронку.

экстракцию нитропродуктв проводят хлороформом. Для этого в да- I 
лительную воронку, содержащую раствор нитронродукта /мотадинитробег 

зола/ добавляют 2Ьмл хлороформа и энергично встряхивают воронку ь 
точение 3-х минут.После расслоении жидкости шгжимИ/хл о реформенный 
слой/ переносят в другую воронку,в водную фазу/ьорхний слой/ эк­
страгируют 1Ьмл хлороформа. Затем хлороформонныо экстракты об«еди 
нирт.а водный слои отбрасывают и приступают к промыванию экстракта 

L делительную воронку о объединёнными экстрактами вносят был 

раствора едкого натра и встряхивают её 2-3 минуты,затем дают жид­

кости расслоиться и сливают н и ж н и й  хлиреформенный слой в другую 

воронку и промывают еще раз щёлочью,а потом 26мл воды. Водный слои 

отбрасывают,а хлороформошшй сушат безводным сульфатом натрия. 

Обезвоженный экстракт мотадинитробанэола помещают в колбу для от ­

гона растворителя и отгоняют хлороформ на водяной бане при темпе­

ратуре воды не бОЛОо 40°С.попользуй водоструйный нясос.при этом 
необходимо учитывать,что чрезмерное нагревание и длительность про­
дувания воздуха ведут к потерям метадинитробенэола.

Сухой остаток раствори®*' " • в Яип эфирно-ацетоновой смеси,рас 
вор переносят • ь пробирку с притертой пробкой .добавляют Ыл 60# р~р:
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едкого кали и энергично вотряхиввют в течение I минуты,
1

При наличии гексахлорана развиваете# краснофиолетовая окраска.

; Измерение Ч1ЛОТНОСТИ полученного раствора проводят через 20мин.
При золёном светофильтре и длило волны 640-660 м в кювете толщи-* 
ной олоя Йом.Контролем служит дистиллированная вода. 
Колориметрироваиие следует проводить быстро,после того,как раствор 
переносен в к ивоту ,т .к . интенсивность окраски падает при прекра­
щении контакта его со щёлочью,

Поотрооние калибровочного. графика .

Для построения калибровочного графика навеску исследуемого про­

дукта внооят последовательно 0,6 ,1 ,0  ,2 ,0  ,3 ,0  ,4 ,0  , 5,0мл стан­

дартного раствора,содержащего Юмкг ГХЦГ’ в 1мл .Растворитель отго- 

няют нод водяной баней с помощью водоотруИного насоса И далоо но* 
ступают в соответствии с прописью метода,начиная о дехлорирования 
гексахлорана.

При вычислении содержания гексахлорана в навеске олодуот учи* 
тывоть оптическую плотность контрольных образцов.
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