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Szprengier T. - The determination of mercury in bio-
logical matcrial.

The method for the determination of microgram
amounts of mercury in plant and animal tissues hass

been described. The digesting procedure was perfor-
med by means of sulphuric and nitric acids in the
glass apparatus. After digestion the solution was trea-
ted with dithizone, and mercury content determined
spectrophotometrically. The results obtained with
spectrophotometer and photocolorimeter were compa-
red. The sensitivity of the method equaled 0,5 tr.g of
lnercury in the sample, It was possible to find
0.02-0.1 ppm of mercury depending upon the investi-
gated material. The recoveries of ?0-84% in the sam-
ples containing 1-10 pg of mereury have been con-
firmed.

MARIA ROMANOWSKA

Wykrywonie Foschloru w moleriole biologic znym melodami
Pokrowskiego i chromologrofii cienkoworslwowei

Zaklad Higieny Weterynaryjnel W Lublinie
Kierownik: dr T. DĄBRo'WSKI

Jednyn z najczęściej stosowany,ch w Polsce
i nsektvcy dów f o sf oro organiczny,c}t j est Foschlor
(Neguvon, Bayer L 13-59, Chlorofos, Trichlo-
rofon), zawierający dipterex (o:o-dwumetylofo-
sf oni arr-2, 2, 2-tró,i chloro- 1 -hydroksyetylu), zali-
azcr.y do III klasy tol<sy,czności. Jego dawka
DL5g per os ,dla szczvTa wynosi 450-650 mg/kg.
Foschlor stosowany jest w ochronie roślin m.in.
do niszczen,ia gąsienic motyli, chrząszczy, a w
postaci preparatu Neguvon do zwalgzania larw
gza bydlęcego. Z uwagi na dużą trwałość tego
'insektyc;rdu nalezy zachować o,strożrrość przy
wykorzystywaniu r,oślin tr,aktowanych tym
preparatem. D,opuszczalna zawartość Foschloru
w trawie łąkowej i naci buraczanej wynosi 3
mg/kg. W trakcie przeprowadzony,ch z zasto-
sowaniem tego preparatu masowych akcji
stwier,dzono u zwierząt około 0,02ło padnięć (1).

Materiały pochodzące od zatrutych zwietząt
,dostar,czane są do analizy najczęściej w ciągu
kilku dni po przeprowadzeniu i,ch sekcji. Dla-
tego też,celowym było, co jest tematem niniej-
lszej placy, ustalenie w warunkach in użtro
okresu trwałości Foschloru w materiałach bio-
logicznych, co pozwoliłoby na ustalenie dogo,d-
nego terrninu (zakresu czasu), przed upływem
którego należy wykonać analizy.

Materiał i metody
Użyty do badań zawierający 500ń dipterexu Fos-

chlor R-50 (produkcji Zakładów Chemicznych ,,Azotw Jaworznie) który po 10 nrs dodawano do 100 g
treści:

a) ż:wacza krowy, b) żołądka świni, c) żołądka konia.
Próby przechowywano w szklanych sło,ikach typu

Wecka w temperaturach od -10o do ł40o. Cel,em
uzyskania odpowiedniego pH dodawano do prób 100/0
HCl względnie 109ó NH4OH.

Do wykrywania Foschtroru zastosowano zmodyfiko-
waną metodę Pokrowskiego (3) oraz zaadoptowaną
przez autora metodę chromatogralii cienkowarstlvo-
wej wg Zadrozińskiej (4, 5, 6). 10 g badanego materiału
3-krotnie ekstrahowano (po 20 ml) chloroformem i po-

łączone ekstrąkty odparowywano na łażni rvodncj
(+40o) do sucha. Poz,ostałość rozpuszczano rv 5 ml
wody destylo roztwór sączono, 3-krot-
nie przemyw terem naftowym. Warst-
wę Ótero.,vą otnie (po 5 ml) nasycÓ-
nym wodnym roztworcm chlorku sodowego, połączo-
ne wodne wyciągi przemywano 5 ml eteru na{towego
i 3-krotnie (10 ml i 2X5 ml) chloroformem. Zebrane
chloroformowe wyciągi suszono bezwodnym siarcza-
nem sodowym i zagęszczalo Da łaźni l,vodnej (+40o)
do objętości I ml. Zagęszczony wyciąg nakrapiano na
płytki szklane pokryte żelem krzemionkowym (gru-
bość warstwy 0,2 mrn), aktywowane w temperaturze
ł1100 w ciągu Il2 godziny. Chromatogramy na od-
ległość 10 cm rozwijano w układzie chloroform f
metanol (9:1), a na odległość 14 cm w benzenie. Po
wysuszeniu (w t20o) płytki lekko spryskiwano mo-
noetanoloaminą i ogrzewano ok. 1 godziny w suszarce
(+70o) do zaniku zapachu amoniaku, sPryskiwano roz-
tworem azotanu srebrowego (3 cz. 0,1 n wodnego roz-
tworu AgNOsłI cz, stęż. HNOs) i następnie lampą
kwarcową w odległości 10 cm od źródła światła naś-
wietlano do momentu uzyskania - w razie obecnoś-
ci lv badanej prób,ce Foschloru - na płytkach na
wysokości 5,65 cm (Rt:0,565) szaro-niebieskich plam.
Wykrywalność Foschloru wynosi 0,25 mgikg.

Do półilościowych oznaczeń wykorzys,tano jak wy-
żej uzyskany chtroroformowy wyciąg, oczyszczony spo-
sobem wg Bubienia (2). W tym celu wyciąg po od-
parowaniu przemywano metanolem (5 m1), naftowym
Óterem (30 mI), wodą destylowaną (25 ml). Oddzieloną
z popłuczyn przemywano
(ń 15 ml) do objętolści
10 mI wycią no przez ko-
lumnę o średnicy 0,8 cm (wypełnioną 1 g aktywowa-
nego węgla) z szybkością 60 kropli na minutę i eluo-
wano ją 50 ml chloroformu. Uzyskany eluat zagęsz-
czono do objętości 1 ml i jego określone objętości na-
noszono na płytki szklane jak wyżej z żelem krze-
mionkowym przygotowarre, a chromatogram;l rozwi-
jano i wywoływano w podany już sposób. W celu
określenia zawartości Foschloru w bada,nej próbce
wie]kość (średnicę) uzyskanych plam porównywano z
wielkością (śred,nicą) plam otrzymanych podczas ba-
dania różnych określonych objętości wzorcowego roz-
tworu Foschloru, zawierającego 50 mg tego zrł,iązku
w 50 mI chloroforrnu. W kontrcllnych badaniach, któ-
rych wynik był negatywny, w identycz,ny sposób ana-
lizorvano same materiały bio]ogiczne bez dodatku
Foschloru.
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Wyrriki i omówienie
W tr,akcie przeprowadzonych b,adań wykaza-

no przydatność obu metod do wykrywania Fos-
chloru w materia_ła,ch biologicznych (treści
żwacza krowy i żołądków konia oraz świni).
Wykazano także, że zaadoptowana ptzez autora
meto,da chromatografii cienkowarstwowej do-
godna jest nie tylko do identyf,ikacji badanego
insektycydu, ale rów,nież do jego półilościowego
ozrtaczania, co sprawdzono badając treści żwa-
cza krowy i żołądka świni. Wyniki tych ozna-
czeń zestawiono w tab. 1.

przechowywać w temperaturach -10o i +2o
w środowisku słabo-kwaśnym (pH:a-5) w
ciągu 8-16 tygodni, a w temperaturue -10ow środ,owisku słabo-alkalic,znym ciągu
B-74 tygodni. Z ,danydn tych można będzie
wy,ciągnąć praktyczne wnioski o,dnośnie końco-
wego terminu wykonania analizy Foschloru w
b,adanych objektach biologicnry,ch przechowy-
wany,ch w określonych, podanych w pralc} wa-
runkach.

Wnio ski
1. Meto,dy Pokrowsl<iego oTaz przez autora

zaadoptowana chromatografii cienkowarstwo-

Tab. 1. Zawartość (w 7o) Foschloru w materiale biologicznym oznaczona netodą chromatografii
cienkowarstwowe j

Badany materiał pH Temp.
po upłyrvie dni

l rn I r, I n I ru I ru I un I n, I rrz I rzo

_ 10o
+20

+ 16-1Bo
+40o
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6
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0,5
0,3

1

0,3
1

0,3 T 0,5 0,3 0,3
Treść ż:wacza krowy 4_5

Treść żołądka świni 4_5

Treść żwaeza krowy

Treść żołądka świni B_9

- 10o
+20

+ 16-1Bo
+40o

6
3
0,5
0,3

5
2
0,5

- 10o
+20

+ 16-180
+40o

3
1
0,5
0,3

- 10o
+2a

+ 16-1Bo
+40o

3
1

0,3
0,3

2
0,5

1

0,3
1

Na podstawie uzyskany,ch i ze,stawionych w
tah. 1 wyników półilościowych metodą ,chro-
rnatografi,i cienkowarstwowej oznaczeń wyka-
zaT:o) że Foschlor w próbkach treści żwa,ę,a
krowy i żołądka świni najbardziej jest trwały
w temp, -10o w środowisku słabo-kwaśnym
(pH:4-5) - utrzymuje się bowiem w ,ciągu
16-17 tygodni, w tym w ilośc,i ok. 50/o w ciągu
ok. 2 tygodni, a w ilości o,d ok. 50/o do 10ó
w ,ciągu kolejnych 5-6 tygoidrri. Trwały jest
również ten związek w temp, -10o także w
śr,odowisku słabo-alka}icznyrn - ok. 14 tygod-
ni w próbł<ach treś,cri ż,oŁądka świni i ok. B ty-
godni w próbkach treści żwaua krowy. Nato-
miast w temp. ł2o Foschlor trwały jest tylko
w środowisku słabo-kwaśnym (pH:a-5)
utrzJ,łmuje się ok. 16 tygodni w próbkach treś-
ci żołą,dka świni i ok. 8 tygodni w próbkach
treśoi żwacza krowy. W środowisku zaś słabo-
kwaśnym w temperaturach wyższy,ch (+16"
,do f 18' i +40") oraz w śro,dowisku słabo-al-

temperatuirach +2", +16' do
Foschlor prawie całkowicie (w

rozl<łada się w ciągu 2 ,dni.
Reasł.rmując powyższe omówienie należy

stwierdzić, ,co rna prakty,czne analityczne dla Ia-
boratoriów zrlaczeńe, że zawteraiące Foschlor
próbki badanych objektów biologicnrych m,ożna
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wej mogą być ryykorzystane do wykrywania
Foschloru w materiale biologi,cznym,

2. Stosując zaadoptowaną metodę chromato-
grafii cienkowarstwowej można w badanym
mateniale biologicznym Foschlor wykrywaó
i półilościowo ozna,czać.

3. W zależnoś,ci od pH treści p,rzewodu po-
karunowego oraz ternperatury prze,chowywania
okres trwałości Foschloru w ba,danym mateńa-
le jest różny.

4. Rożkła,d Foschloru najwolniej przebiega
przy pH:4-5 i 8-9 w temp. -10o oraz przy
pH : 4-5 w temp, 1-2o zarówno w treści zo-
łądka świni jak i w rreści żwacza krowy.

5. Na podstawie uzyskany.ch wyników badań
można będzie określić końcowe terminy wyko-
nania analizy Foschloru w badanym materiale
biologicznym w zależności o warrrnkó,67 (pH,
temperatura) i czasu jego przechowywania.
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