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брхменные кгнггодаЕхжш указания

ПО ОПРЩЩЛБШЮ ОСТАТОЧНЫХ КОЛИЧЕСТВ ЦИКЛОФОСА В ОРГАНАХ 
И ТКАНЯХ ЖИВОТНЫХ МЕТОДШ ГАЗОЖИДКОСТНОЙ ХРОМАТОГРАФИИ

I. КРАТКАЯ ХАРАКТЕРИСТИКА ПРЕПАРАТА

Цикдофос -  отечественный акарицид. Технический продукт пред
ставляет собой смесь тионного и тиольного изомеров дзшетилцикло- 
гексилтиофосфата. Химические формулы, некоторые физические конс-

Технический 
продукт:

смесь тион -  2Ь% 
тиол -  15%

105-115/0,01
1,4860-1,4890
1,115-1,120

380-1180

тан ты и биологические свойства следующие:
тионныё изомер тиольный изомер

СН30 CHgÔ

0 1 и

Молекулярная масса 224,26 224,26
Температура кипения
б °СЛя*.рт*ст. хо 80/0,01 121/0,01
п Я> 1,4845 1,4880

1,1320 1,1610
ХД5П для белых
мышей, в мг/кг 945 310
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2 о М Е В Д Ш 4  сш рщ щ ш т а  щ м т ш .  в  о г а ш
И  ТКАНЯХ Ш В О ТВ Д Х М ГОДШ З ТШЩЩХУШЛ

хршттртш

2Ло Ооновше п о к ш ш  
ЗЛоХо Црштщ метода

Метод основан на шъштешм шетофооа ив биопробн оргашФ 
шш растворителем (ацетоном ) „ ©чистке ©кетракта шшрашжащш 
жировр перераспределением его m  водно-ацетоновою раствора в 
гедсш ш псояедущем определении гаэоеддкостио! зро&заторрафщей 
с термойошта детектором ( Т Щ  ) с

Цдаофос обнаруживается в решстршруезоя ®а дрошатозсршш© 
сигналами адон-тшимшомеров0

Вреш удерживания ттн-шсшра -  X щнутар а тжан-вдотра 
-  Х05 шву ад 0

ЗоХоЗо Метрологическая дшр&ктерметша метод®

Метрологическая зшрактеристша , ИХ -метода кошзчествешсй 
олр'Здапенш шшюфоса в продуктах швотноводсящ щшшдеш в 
таблиц©о

ЗоХоЗр ИвбирашьвооФЪ метода 
Прочие фоофорорганшчеешз© эботвцвда оврадедшю щ штшм#

ЗрЗо Рештнта0 раствора н штаря&ш

Ацетон Ж о Ч б W  6-ОД-Х707~ ^ 0&-^нсав НоЧо Ш  6ЧЮ-452Х<-7?* Матрвд еульфшг б©аводайЙ0ч0До©о0ГОО| 6-89-Х832-79о 
Садвддртшй раствор щшсфоса X шг/ш в ацетоне <>
Двот ©собой чшотоад -  97о5$:О2- 2е5$9Г0СТ 9293 -  Шо
Водород ажштршшшчесшзй -  спотеаз гавоошбшдая ©зш

очв-з,ту ^ ^ гш и м ^ П о



Tad лида

Me дологическая характеристика ISX-ыетода количественного определения диклофоса 
в дродуктах животноводства ("тиол" -  тиольный изомер, "тион" -  таокный изомер)

Ашлизиру|Экстра- ^Задано^Число {обнаружено, % t 5  \%  }  S  n№W % ? (С -  Д С ) %
е м и й  ш 7 е т } п о в т о р - -----------------Я— - -------------------------------1--------------------  ------------ 1----------------------------------- \------------------

объект ^ ЕТ j jкостей j тион j тиол j тион тиол |_тнон_| тиол {____тион { тиол

Мышцы Ацетон 5 4 85,9
82,2
76.5
80.5

33.0 
34,9
30.1 
32,3

3,9 2.0 4.8 б д 81,3 ± 6,2 32,6 ± 3,1

10 4 73,6
85,2
85,9
83,5

30,6 
35,9 
31Д  
40,2

5,7 4,7 6,9 13,7 82 Д 4 9Д 34,3 + 7,5

Печень Ацетон 5 3 77,1
81,9
79,0

35,6 
40 2 
31,8

2,4 2,4 3,0 6,7 79,3 ± 6,0 35,9 ± 6,0

10 4 89.0 
74,5 
82,3
81.0

40,7
50,1
39,0
52,4

5,9 6,7 ..7,2 14.7 81,7 4 9,4 45,5 + 10,6

Чувствительность метода -  0,05 мг/кг (м г/л). Предел обнаружения в мясе -  0,5 шсг в пробе. 

Объем рабочего раствора, вводимого в испаритель хроматографа -  1-2 мкг (0,2-0,4 н г ).
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Воздух от компрессора с внутренним давлением ГСВ-006/12 

модели 155-265о
Твердая фаза -  яосптель-целит- 545 (70-100 шш)0 
Стандартные жидкие фазы: SE-30 (дошетшюшюкоаковнй каучук)8 

ПЭГ-600 (полиэтиленгликоль ) рфГ-1 (лолшетилтрифторпропшсидолоан) 
Спирт этиловый гидролизный0 ГОСТ 59-62-67«
Стандартный раствор щклофоса в ацетоне 1-6 нг/шж*

2о30 Приборы и посуда
Газовый хроматограф марки ”ЦВЕТ-106" или аналогичный прибор,, 

снабженный термоионвш детектором ДТЙ-2о722*063*
Компрессор К-ЮрГ0СТ 8318-57<,
Микроизмельчитель тканей РТ-20220 Вр 15О-В-Д0Т7 64-11505-72* 
Вытяжной шкаф типа ЛФ -  Иб/Ав
Хроматографическая колонка стеклянная 900 к 298 т »
Делительные воронки емк0 250 млос ГОСТ 861-3-750 
Някропшрнц емкДО мкл0 МШ-10е,ТУ 5£2в833о0240 
Склянки с притертой пробкой на 100 ши 
Пипетки от 001 до 10 ши „ГОСТ 20292-74„
Цилиндры мерные от 50 до 100 мл„ ГОСТ 50/2-75*
Шкаф сушильный электрический 2В-1510ТУ 64-1-1411-76^
Цробирки о притертой пробкой 5-20 т  14/27*
Фарфоровые чашки „ГОСТ 9147-73*
Колбы мерные от 10 до 150 ш„ ГОСТ 22524-77* 
t a три обезволенные* ТЗГ 6-09-167Б-72о

2«/4в Подготовка к определенна 

2,4Л« Отбор0дран©ш© и доставка проб

Отбор проб мяоа п органов убойных швотдах проводят шбо^тт 
от 3 швотных при партии 100 голов* От кацдоО туш по ОоЭ~О05 ег* 
Согласно дейстнушзщх норзаатнвов ГОСТ 3622-68*
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2*4.2. Подготовка стеклянной кодошш

Дли приготовления неподвижной фазы твердый носитель целит-545 
(массой 10 г ) равномерно подрывает комбинированным составом 
неподвижных фаз состоящим из 0Р3 г 6Б-30; 0Д2 г ЦЭГ-6000 и 
0*075 г Ф ^ -  18 растворенных в 25-45 мл ацетона, который удаляют 
В вавдме при тщательном дерамешиваниж,, а э&тем сорбент сушат 
аа воздухе*

Колонку заполняют приготовдешш сорбентом , уплотняя его 
при воздействий шбрацаи от посту кивания в вакууме.

Заполненные колонки кондиционируют в термостате хроматографа 
щ я  50°С и расходе азота 10-12 ш/нщя в течение 18 часов* 
дериодичеоки устраняй мертви© зоны* ©брааувдгшся от уплотнения 
сорбента под влиянием высоких давлений и температур * а затем 
окончательно стабилизируют в условиях рабочего режима»

2.5. Описание определения 
2»5.$» Ретракция щ к д о ф о о а  из проб

Бавеску органа ш ш  тд&нн массой 10 г тщательно размельчают 
на шшроиаыельчителе РТ-2* переносят в оклшщу о притертой 
пробкой, заливают 30 ш  ацетона, активно перемешивают стеклянной 
палочкой ш помещают в холодильник на 30 шадут* Охнедценшй 
вкстракт гемогенвш фильтруют через бумажный фильтр в делительную 
воронку. Склянку ополаскивают 10 мл ацетона» смывом промывают 
гомогенат на фильтре* объединяя его о основной частью» К  
фильтрату добавляют 30 ш  дистиллированной воды* 30 мл н-гекешш* 
знергично встряхивают в течение одной ш н у т ы  и ставят в штатив 
д й я  раздаленая слоев. Вели раослоение происходит медленно, то 
в делительную воронку добавляют каплями до 5 мл 96$ спирта.
После разделения слоев ш ш ш й  мутный отбрасывают « верхний 
сливают в фарфоровую чашку, добавляют в нее I г безводного сульфи
та натрия и удбфишшг потоком воздуха в ш ш в ш  шкафу до 2 -3 щ »
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Экстракт переносят пипеткой в пробирку с притертой пробкой0 
остаток ополаскивают 2-3 ш гексана,, сшв присоединяют к 
оонояноку концентрату- п доводят объем до 5 ш 0 Яолученннй 
экстракт вводят в испаритель дроштографа от I до 3 шл0

2о5о2с Условия хроматографирования 

Хроматограф "Цвет -106 * о ТЩи
Тешературннй рша ̂ ер̂ остата - 180°Со испарителя -220°Со 
Расход азота - 22 ш/шн& водород© - 16-18 шд/шм п 

воздуха -180-200 тя/шт0
Хроматографическая колонка стеклянная 900 х 208 ш р 

заполненная цели том -545 (80-100 меш) покрытым смешанным 
составом отдздартшзд. взаодвшшик фт0 состоящим на УЗ-ЗО;

ПЭГ- 6000 и 0 575$ QF9 -Хв В колонну через жнщритвяь хрома
тографа вводят 1-2 ш  (0Р2 шш 004 нг Стандартного раствора 
шш экстракта аяаяиэирушоЙ пробы0 Рабочая шкала электрометра- 
2 Ю"10 Ао Скорость дротяшш ленты оамопясда -  20 ш /час.

205оЗо Обработка результатов т ш т т 0

Количественное определение проводят методом соотношения 
сушш шсот шков изомеров даштсфоса исследуемого экстракта 
и ©тедддршог© раствора о

Содершяие цшшофос© в анализируемой пробе рассчв̂ аваш1 
ао форэ$ул©

с =?s_2as_1_
S У. А

где :

Сх -содервзанав пеотшшда в аиадщдрушой пробе„ шг/нг 
Ссуьэза изомеров ) вСа-» S ( G2 тпола -г- тпош )„
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Hj - высота пика на хроматограмме пробы» в ш (суша 
изомеров ),

* Е (Hj. тиола + тжона ).

Сст" содержание препарата в хроматографируемом объеме
стандартного раствора, мкг (сумма изомеров ), п Е (Crtm тиола+ст от

Сст тиона ).

7 - общий объем анализируемого экотракта, б мя .
К ^ - к о з ф ф и ц и е н т  извлечения препарата (например, при 80JJ 

*извл. » 1,25, т.е, ЗШ0£_ = 1,25 ).
„ 8055
Н от - высота пика на хроматограмме стандарта, мм, (оумма 

изомеров ), Нст = Б  ( Нсттиола + НС5 тнона ).

7& - хроматографируемый объем пробы, в мл,
А - наоса пробн, в г (иля объем , в мл ).

3. Т Е Ш К А  БЕЗОПАСНОСТИ
Следует соблтщать предосторожности принятые для работы о 

фоофорорганическями пеотицидамн.
Правила уотройотва, техники безопасности, производственной 

санитарии, протявовпидемического режима и личной гигиены при 
работе в лабораториях сиотемн НСХ и U3 СССР Я 2455-81 от 20.10,81.
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