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ОПРЕДЕЛЕНИЕ БУТИФОСА В ПРОДУКТАХ 1ШМЫ1ЛЁННОЙ 
ПЕРЕРАБОТКИ ХЛОПКА-СЫРЦА И СЕМЕНАХ ХЛОПЧАТНИКА 

МЕТОДОМ ТОНКОСЛОЙНОЙ ХРОМАТОГРАФИЙ

Щ ш ш т ш ш м ш ш з,
J" -  трибутилтритйвфоофат нерастяерим в йода, раство- 

ряетоя в бензоле, спиртах, хлороформе.
С4Н9/
С4Н9/  } p s O  М, 8,114,29

C^HgJ
Синонимы: бутмфоо 
Принцип метода

Метод определения остатков бутифооа в хяояке-оырце, во­
локне, лузге хлопковых семян и рафинированием хлопковом масле 
основан на экстракции его органическим растворителем ( в слу­
чае хлопкового масла -  ацетонитрил, для остальных Объектов -  
адтыреххлористый угле, зд ), очистке вкотраята ИВ колонке окиси 
алюминия, смешанной о силикагелем КСК в соотношений 3:1 и по­
следующем хроматографировании в тонком слое закрепленного си­
ликагеля. Подвижным растворителем служит смесь н-гексана и аце­
тона г, соотношении 4 :1 . Количественное определение производит- 
оя путем яиауальвого сравнения ивтеноивиости окраски и разме­
ре пятен проб и стандартных растворов.

Силикагели марки КСК:* заливают" на 18-20 часов 18%-ной 
соляной кислотой в соотношении Ш .  Затем промывают дистиллиро- 
ваиной водой до нейтральной реакции промывной воды, высушивают 
на потдухе, измельчают и й р ш т & т  черев вито 1.00 мои, отбирая 
всю фракцию, прошедшую через они, СЬшкагвЯЬ храня* в склянке 
с ярииртой пробкой.

Окиев алюминия для хроматографии I I  степени активности.

Метод разработан ш.Малиновым, Р.х.Джинибаевой» У.Х. Ха­
лимовой, Р,И,Шейниной, Н. Ф.Белобородовой.

(ТммГУ им. В.И.Ленине и ОАФ ВНИИ жирея, г . Ташкент)
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Окись алюминия, обработанная соляной кислотой: 30-40 г 
окиси алюминия I I  степени активности заливают избытком 5%"И0Й 
соляной кислоты и кипятят в течение 3-4 часов при непрвншшом 
помешивании. Кислоту сливают, заливают окись алюминия иабытлом 
дистиллированной воды и кипятят в течение 10 мин при помеши­
вании. Обработку сорбента водой повторяют несколько риз до по­
лучения нейтральной реакции промывной воды. Отделяют декаятацн 
ей воду, переносят окись алюминия в фарфоровую чашку и прокали 
вают при помешивании до прекращения выделения "фонтанчиков". 
Хранят в склянке с притертой пробкой»

Кальций сернокислый б /м ,чда, Просушивают » сушильном 
шкафу при температуре 150°0 в течение 18«20 чанов.

Калий углекислый б /в . ГОС® 4221-65, ч
Н-гекоан, перегнанный.
Ацетон, перегнанный.
Четыреххлориотый углерод.
Ацетонитрил, ч.
Стекловата.
Фильтр "синяя лента".
Проявляющий реактив: 0 ,05 г ,  бромфенолового оинегс руст» 

воряют в 10 кл ацетона и доводят объем до 100 мл 0,5%-ным вид­
но-ацетоновым раствором авотнокислого серебра (0 ,5  г ааотио- 
кислого серебра растворяют в омеои 24 мл ацетона и ?2 мл ди­
стиллированной воды).

Укоуоная кислота, 40%-ный раствор.
Бутифоо, 70%-иый технический препарат. Для приготовления 

стандартного раствора бутифооа необходимо предварительно 
очистить технический препарат следующим образом: 200 мл пре­
парата бутифооа пропускают черва колонку, заполненную стек­
ловатой на высоту I  см, 40 г  окиси алюминия, обработанной саля 
ной кислотой. Колонку предварительно промывают 40-50 мл четы» 
реххлористего углерода. Прошедший через колонку бутифоо ооби­
рают в колбу на 200 мд с притертой пробкой. При этом получают 
раствор, оодержащий приблизительно 60-68% бутифооа. Концентра 
цим бутифооа в очищенном раствора определяют отнялартвнм ме­
тодом (МРТУ 6-OI-II--63) путем сжигания до минерального фос­
фора и определения последнего по молибденовому комнялксу.

•• 81 -



Проверочное определение концентрации проводят не реже одного 
рана в три месяца» Стандартный раствор с содержанием бутифоса 
примерно 0 ,6  мкг/мл готовят каждые три дня последовательным 
разб авл е н и ем  очищ енного  р а ств о р а  бутифоса н~гекоаном*

Приборы и посуда

П л а сти н ки  д ля  хроматографии. Стеклянные пластинки размером 
9 ж 12 см тщательно промытые содой, хромовой смесью, дистиллиро­
ванной в о д о й , высушенную покрывают сорбционной массой» Перед на­
несением последней пластинку протирают важным тампоном, смочен» 
ним этиловым спиртом. Для приготовления сорбционной массы сме­
шивают 35 г силикагеля RCK с 2 г сернокислого кальция (или угле­
кислого калия), тщательно растирают в фарфоровой ступке. Смесь 
переносят в колбу, приливают 80мл дистиллированной воды и встря­
хивают в течение 10-15 мин до образования однородной массы* По­
лученную массу в количестве 1,5  чайной ложки наносят на п л а -  

ожинку и,покачивая, равк мерно распределяют по поверхности. 
Пластинки сушат в течение ночи при комнатной температуре и хра­
нят в эксикаторе» При длительном хранении (более двух дней) 
я эксикатор необходим о  полож ить осушитель (сульфат кальция 
пли хлористый кальций).

Б случае влажного климата и низкой комнатной температуры 
адсорбент активируют. Для этого пластинки перед нанесением 
растворив помещают в термостат и выдерживают при температуре 
М)п°с в течение 10-15 мин.

Шкаф сушильный.
Прибор дл^ отгонки растворителя.
Камера для хроматографирования -  эксикатор.
Пульверизаторы стеклянные.
Набор пипеток и микропипоток.
Пробирки  на I  мл с  притертой п р о б ко й .

Воронка конические.
Ьоропки делительные емкостью 250 мл.
Хронвграфические колонки -  бюретки диаметром 15-Т8 им*
Янин водяная*

Сито ШО меш,
О п и са н и е о и р е делений

i гЖстракция из пробы.
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а )  100 г анализируемой пробы помещают в аппарат Сокелета м 
экстрагируют четыреххлористым углеродом в течение 7-8 часов. 
Полученный экстракт отгоняют до объема 30-40 мл. После охлажде­
ния экстракт пропускают через хроматографическую к олон ку ,.за­
полненную на высоту 10 см смесью окиси алюминия и силикагеля* 
в соотношении 3:1  и предварительно промытую 10-15 мл четырех­
хлористого углерода. После прохождения экстракта колонку про­
мывают тремя порциями растворителя по 10 мл* Пропущенный через 
колонку экстракт и элюат собирают, отгоняют растворитель и 
переносят в пробирку на I мл, упаривают экстракт на водяной 
бане до I  мл. Упаренный экстракт наносят по 0 ,1  мл на пластинку 
и проводят хроматографирование. Количественно бутифое опреде­
ляют путем сравнения пятен проб и стандартных растворов* 
б/* йэ лузги хлопковых семян.

10 г  лузги хлопковых семян делят на две части и помещают 
в две колбы на 250 мл. Проводят экстракцию каждой части четы­
реххлористым углеродом тремя порциями по 40, 20, 20 мл в течение 
15, 10, 5 мин. Полученные экстракты от каждой части объединяют и 
пропускают через отдельные колонки, заполненные смесью окиси 
алюминия и силикагеля в соотношении 3 :1  на высоту 10 см. Пред­
варительно колонку промывают 10-15 мл четыреххлористого углеро­
да* После прохождения экстракта через колонку, последнюю про­
мывают 30 мл четыреххлористого углерода порциями по 10 мл* Эк­
стракты и элюаты от обеих частей пробы собирают в одну пере­
гонную колбу, отгоняют растворитель до 1-2 мл и количественно 
переносят в пробирку, упаривая постепенно объем экстракта до 
I  мл* Полученный экстракт в количестве 0 ,1  мл наносят на пластин­
ку и проводят хроматографирование* Количественно бутифое опре­
деляют путем сравнения пятен проб . стандартных растворов, 
в / .  Из рафинированного хлопкового масла*

30 мл анализируемого масла помещают в делительную воронку 
и экстрагируют тремя порциями ацетонитрила по 60, 50, 30 мл в 
течение 20, 10, Ю мин* Полученные экстракты фильтруют через 
фильтр Исиняя лента” , затем пропускают через колонку, запол­
ненную смесью окиси алюминия и силикагеля (3 :1 )  на высоту 
20-25 см, предварительно промытую 50 мл ацетонитрила. Экстракт и 
элюат (30 мл ацетонитрила) собирают в колюу для отгонки раот-
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воритеяя» Последний о^гоняю‘£ до 1-2 мл и количественно переносят 
экстракт в пробирку на I  мл*

Параллельно с анализируемым образцом готовят два модель- 
ншг экстракта| каждый из которых получают из 10 г того же рафи­
нированного масла и в каждый перед экстракцией вносят бутифос 
в количестве 30 мкг и 3  ыт\ Экстракцию проводят тремя порциями 
ацетонитрила по 20, 10, 10 мл* Объединенные экстракты фильтруют 
черев фильтр “синяя лента11, затем пропускают через колонку, 
заполненную на высоту 10 см смесью окиси алюминия и силикагеля 
в соотношении 3:1* Предварительно колонку проиывают 10-15 мл 
ацетонитрила. Экстракт и элюат (10-15 мл ацетонитрила) собира­
ют в колбу для отгонки растворителя. Упаривают экстракт до I  мл 
ш количественно переносят в пробирку на I  мл, затем наносят на 
пластинку i.L 0 ,1  мл и проводят хроматографирование.
2 . Хроматографирование,

На середину хроматсь гафической пластинки на расстоянии 
1,5  см от края при помощи микропипетки наносят исследуемую 
пробу в объеме 0 ,1  мл в одну точку так, чтобы размер пятна не 
превышал 10 мм, Справа и слева от пробы наносят по 0 ,1  мл стан­
дартного (или модельного) раствора с известным содержанием бу~ 
тифоса• После высыхания пятен пластинку помещают в камеру для 
хроматографирования, в которую налита смесь н-гексана и ацетона 
в соотношении 4:1 (смесь готовить каждый день). Край пластинки 
погружают в растворитель не более, чем на 5 мм.

После поднятия фронта растворителя на высоту 10—I I  ом 
пластинку вынимают, высушивают в вытяжном шкафу 3-5 мин для уда­
ления паров растворителя и опрыскивают раствором проявителя. 
Через 15-20 мин пластинку опрыскивают раствором уксусной кисло­
ты для более четкого проявления пятен бутифоса, При этом пятна 
коэкстрактивных веществ окрашиваются в желтый цвет. На желтом 
фоне ясно проявляются голубые пятна бутифоса ч  0 ,4541 ,50 .

Количественно бутифос определяют путем визуального срав­
нения интенсивности окраски и размера пятая проб и стандарт­
ных или модальных растворов. а  ̂ ^

Расчет анализа производят по формуле: X = — -----  , где
Р

А •* количество бутифоса в анализируемой пробе, м г/кг, 
а * количество бутифоса, найденное в 0,1 мл экстракта, мкг,
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авгор: Натранву Ф«8.



Определение трихлориетафооа-З в молоке к молочник 
продуктах с помощью тонкослойной хроматографии 
авторы: Молочников В.В., Серебренникова; ВД«, Мо­
чалов В.И.

Определение фоофашда, антио и карбофоса в воздухе 
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авторы: Клиаенко М Д., Гиренко Д.Б.
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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 1 Д .
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авторы: Нетжлонов А Д ., Метелица В.К,
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авторы: Ролз А.П., Непоклоиов А.А,

96

ЮЗ

107

И*

120

JS0

133

137

ИЗ

т

?.п?



(Ишиатический агар-диффузный не сод определения 156
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Производив карбаматов
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авторы: Березовский И.Я., Самосвах Д.С., Никотин В.В.
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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 
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авторы: Новикова К.ф», Иеявцер Ф.Р., Аидомпна Т.В.
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фталана в вине, виноградном соке, л и с т а х  и я г о д а  
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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»
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