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NM30BAHHOM cyOCTaHIMI KOJOPMMETPUYECKUM METOIOM
¢ OpuiMeHeHMeM AWTU30HA., CpaBHUTENbLHLIE OlIpene-
JeHrdA IHPOBEJM IIPWM IIOMOILM cHeKTpodoromMeTrpa U
dorokonopumerpa. HUyBcTBUTEJXBHOCTH Meroga — 0,1
Mr/Kr 3epHa u 0,02 Mr/Kr TKaHM RMBOTHBIX. [IpoieHt
BLIABJIECHHOM DPTYTHM HOpu KojmdecrBax 1—10 pg co-
crasaser 70-—84%.

Szprengier T. — The determination of mercury in bio-
logical material.

The method for the determination of microgram
amounts of mercury in plant and animal tissues hass
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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 ng of
mercury in the sample. It was possible to find
0.02—0.1 ppm of mercury depending upon the investi-
gated material. The recoveries of 70—84% in the sam-
ples containing 1—10 pg of mercury have been con-
firmed.

Wykrywanie Foschloru w materiale biologicznym metodami
Pokrowskiego i chromatografii cienkowarstwowej

Z.aklad Higieny Weterynaryjne] w Lublinie
Kierownik: dr T. DABROWSKI

Jednym z najczesciej stosowanych w Polsce
insektycydow fosforoorganicznych jest Foschlor
(Neguvon, Bayer L 13—59, Chlorofos, Trichlo-
rofon), zawierajacy dipterex (o:o-dwumetylofo-
sfonian-2,2,2-trojchloro-1-hydroksyetylu), zali-
czony do III klasy toksycznosci. Jego dawka
DL;y per os dla szczura wynosi 450—650 mg/kg.
Foschlor stcsowany jest w ochronie roslin m.in.
do niszczenia gasienic motyli, chrzaszczy, a w
postaci preparatu Neguvon do zwalczania larw
gza bydlecego. Z uwagi na duzg trwalo$é tego
insektycydu nalezy zachowaé ostroinos¢ przy
wykorzystywaniu rodlin traktowanych tym
preparatem. Dopuszczalna zawartosé Foschloru
w trawie lgkowej i naci buraczanej wynosi 3
mg/kg. W trakcie przeprowadzonych z zasto-
sowaniem tego preparatu masowych akeji
stwierdzono u zwierzat okolo 0,02% padnieé (1).

Materiaty pochodzace od zatrutych zwierzat
dostarczane sg do analizy najcze$ciej w ciggu
kilku dni po przeprowadzeniu ich sekecji. Dla-
tego tez celowym bylo, co jest tematem niniej-
szej pracy, ustalenie w warunkach in vitro
okresu trwaloéci Foschloru w materialach bio-
logicznych, co pozwoliloby na ustalenie dogod-
nego terminu (zakresu czasu), przed uplywem
ktérego nalezy wykonaé analizy.

Material i metody

Uzyty do badan zawierajacy 50% dipterexu Fos-
chlor R-50 (produkcji Zakladéw Chemicznych ,Azot
w Jaworznie) ktory po 10 mg dodawano do 100 g
tresei:

a) zwacza krowy, b) zoladka $wini, ¢) zolgdka konia.

Proby przechowywano w szklanych stoikach typu
Wecka w temperaturach od —10° do -+40° Celem
uzyskania odpowiedniego pH dodawano do préb 10%
HC1 wzglednie 10% NH,OH.

Do wykrywania Foschloru zastosowano zmodyfiko-
wang metodg Pokrowskiego (3) oraz zaadoptowang
przez autora metode chromatografii cienkowarstwo-
we] wg Zadrozinskiej (4, 5, 6). 10 g badanego materiatu
3-krotnie ekstrahowano (po 20 ml) chloroformem i po-

lgczone ekstrakty odparowywano na lazni wodnej
(+40°) do sucha. Pozostalo§¢ rozpuszczano w 5 ml
wody destylowanej. uzyskany roztwér saczono, 3-krot-
nie przemywano (po 5 ml) eterem naftowym. Warst-
we eterowsg wylrzasano 3-krotnie (po 5 ml) nasyco-
nym wodnym roztworem chlorku sodowego, polgczo-
ne wodne wyciaggi przemywano 5 ml eteru naftowego
i 3-krotnie (10 ml i 2X5 ml) chloroformem. Zebrane
chloroformowe wyciggi suszono bezwodnym siarcza-
nem sodowym i zageszczano na lazni wodnej (+40°)
do objetosci 1 ml. Zageszczony wycigg nakrapiano na
plytki szklane pokryte zelem krzemionkowym (gru-
bo$é warstwy 0,2 mm), aktywowane w temperaturze
+110° w ciggu 1/2 godziny. Chromatogramy na od-
leglo$é 10 em rozwijano w ukladzie chloroform —+
metanol (9:1), a na odlegto§¢ 14 cm w benzenie. Po
wysuszeniu (w +20°) plytki lekko spryskiwano mo-
noetanoloaming i ogrzewano ok. 1 godziny w suszarce
(+70°) do zaniku zapachu amoniaku, spryskiwano roz-
tworem azotanu srebrowego (3 cz. 0,1 n wodnego roz-
tworu AgNOs-+1 cz. stez. HNOs) i nastepnie lampa
kwarcowa w odleglo$ci 10 em od Zr6dia Swiatla nas-
wietlano do momentu uzyskania — w razie obecno§-
c¢i w badanej prébce Foschloru — na plytkach na
wysokosci 5,65 cm (Rf=0,565) szaro-niebieskich plam.
Wykrywalno$é Foschloru wynosi 0,25 mg/kg.

Do poétilosciowych oznaczenn wykorzystano jak wy-
zej uzyskany chloroformowy wyciag, oczyszczony spo-
sobem wg Bubienia (2). W tym celu wyciag po od-
parowaniu przemywano metanolem (5 ml), naftowym
eterem (30 ml), woda destylowana (25 ml). Oddzielong
z popluczyn eterowa warstwe 3-kroinie przemywano
(po 15 ml) chloroformem. Odparowany do objetosci
10 ml wycigg chloroformowy przepuszezano przez ko-
lumne o $rednicy 0,8 cm (wypelniong 1 g aktywowa-
nego wegla) z szybkoscig 60 kropli na minute i eluo-
wano ja 50 ml chloroformu. Uzyskany eluat zaggsz-
czono do objetosci 1 ml i jego okre$lone objetosci na-
noszono na plytki szklane jak wyzej z Zelem krze-
mionkowym przygotowane, a chromatogramy rozwi-
jano i wywolywano w podany juz sposéb. W celu
okre$lenia zawartosci Foschloru w badanej probce
wielkoéé (Srednice) uzyskanych plam poréwnywano z
wielkoécia (Srednicg) plam otrzymanych podczas ba-
dania réznych okre§lonych objetoSci wzorcowego roz-
tworu Foschloru, zawierajgcego 50 mg tego zwigzku
w 50 ml chloroformu. W kontrolnych badaniach, kté6-
rych wynik byl negatywny, w identyczny sposéb ana-
lizowano same materialy biologiczne bez dodatku
Foschloru.
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Wyniki i oméwienie

W trakcie przeprowadzonych badan wykaza-
no przydatno$é¢ obu metod do wykrywania Fos-
chloru w materialach biologicznych (tresci
zwacza krowy i zoladkéw konia oraz Swini).
Wykazano takze, ze zaadoptowana przez autora
metoda chromatografii cienkowarstwowej do-
godna jest nie tylko do identyfikacji badanego
insektycydu, ale rowniez do jego polilosciowego
oznaczania, co sprawdzono badajac trefci zwa-
cza krowy i zoladka $wini. Wyniki tych ozna-
czen zestawiono w tab. 1.

przechowywaé w temperaturach —10° i +2°
w srodowisku slabo-kwas$nym (pH=4-5) w
ciggu 8—16 tygodni, a w temperaturze —10°
w $rodowisku slabo-alkalicznym — w ciggu
8—14 tygodni. Z danych tych mozna bedzie
wyciagna¢ praktyczne wnioski odnosnie kofico-
wego terminu wykonania analizy Foschloru w
badanych objektach biologicznych przechowy-
wanych w okre§lonych, podanych w pracy wa-
runkach.
Wnioski

1. Metody Pokrowskiego oraz przez autora

zaadoptowana chromatografii cienkowarstwo-

Tab. 1. Zawarto$é (w %) Foschloru w materiale biologicznym oznaczona metods chromatografii
cienkowarstwowej
. | " po uplywie dni
Badany materiat pH tresci  Temp. TT——
| 2 | 14 | 28 | 42 | 56 | 76 | 84 | 98 | 112 | 126
—10° 6 4 3 | 1 1 05 [ 05 | 03| 03 | —
Treéé zwacza krowy 4—5 +2° 3 1 05 | 03 | 03 | —
+16—18° 0,5 —
B -+40° 03 | — - |_
—10° 6 5 5 2 1 | 1 0,5 0,5 0,3 0,3
Tre$é zotadka $wini 4—5 +2° 3 2 |1 05 | 05 | 08 | 03| 03| 03| —
+16—18° 0,5 05 | —
2 +40° 03 | — |
—10° 3 1 0,5 0,5 0,3 —
Tresé zwacza krowy 8—9 +2° 1 =
+16—18° 0,5 —
+40° 03 | — | _ | e =
—10° 3 2 1 1 1 0,5 0,6 0,3 —_—
Tresé¢ zoladka $wini 8—9 +2° 1 0,5 0,3 -
a +16—18° 0,3
+40° 0,3 _

Na podstawie uzyskanych i zestawionych w
tab. 1 wynikéw poélilosciowych metodg chro-
matografii cienkowarstwowej oznaczen wyka-
zano, ze Foschlor w probkach tresei zwacza
krowy i zolgdka $wini najbardziej jest trwaly
w temp. —10° w $rodowisku slabo-kwasnym
(pH=4—b5) — utrzymuje sie bowiem w ciagu
16—17 tygodni, w tym w ilo$ci ok. 5% w ciggu
ok. 2 tygodni, a w ilosci od ok. 5% do 1%
w ciggu kolejnych 5—6 tygodni. Trwaly jest
rowniez ten zwigzek w temp. —10° takie w
Srodowisku slabo-alkalicznym — ok. 14 tygod-
ni w probkach tre$ci zoladka Swini 1 ok. 8 ty-
godni w probkach tredci zwacza krowy. Nato-
miast w temp. +2° Foschlor trwaly jest tylko
w  Srodowisku stabo-kwasnym (pH=4-5)
utrzymuje sie ok. 16 tygodni w proébkach tres-
ci zoladka $wini i ok. 8 tygodni w prébkach
tresci Zwacza krowy. W $rodowisku za$ slabo-
kwasnym w temperaturach wyzszych (+16°
do +18° i +40°) oraz w $rodowisku stabo-al-
kalicznym w temperaturach +2°, -+16° do
+18” 1 +440° Foschlor prawie calkowicie (w
99.0%—99,7%) rozklada sie w ciggu 2 dni.

Reasumujac powyzsze omowienie nalezy
stwierdzi¢, co ma praktyczne analityczne dla la-
boratoriéw znaczenie, ze zawierajgce Foschlor
probki badanych objektéw biologicznych moima
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wej moga byé wykorzystane do wykrywania
Foschloru w materiale biologicznym.

2. Stosujac zaadoptowang metode chromato-
grafii cienkowarstwowej mozna w badanym
materiale biologicznym Foschlor wykrywadé
i pélilosciowo oznaczad.

3. W zaleZzno$ci od pH tresci przewodu po-
karmowego oraz temperatury przechowywania
okres trwalo$ci Foschloru w badanym materia-
le jest rozny.

4. Rozklad Foschloru najwolniej przebiega
przy pH=4-5 i 8-9 w temp. —10° oraz przy
pH = 4-5 w temp. +2° zar6wno w tresci zo-
ladka $wini jak i w reSci zwacza krowy.

5. Na podstawie uzyskanych wynikéw badath
mozna bedzie okrefli¢ konicowe terminy wyko-
nania analizy Foschloru w badanym materiale
biologicznym w zaleznosci o warunkéw (pH,
temperatura) i czasu jego przechowywania.
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