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Opracowano pétiloSciowaq metode oznaczania dieldrinu w mleku przy
zastosowaniu chromatografii cienkowarstwowej.

Dieldrin stosowany do zaprawiania nasion w. uprawach polowych i wa-
rzywniczych z wyjatkiem nasion marchwi, rzodkiewki, rzodkwi, bura-
kéow i innych korzeniowych [1], nie rozkladajgcy sie pod dzialaniem wody,
alkalii, zasad organicznych i stabych kwasow [2], wvkazuje duzg trwalo$é
w gleble wedhig niektdrych autorow — szereg lat [3]. Zwieksza to mozli-
wos¢ jego przechodzenia do paszy bydta.

Dieldrin tatwo resorbowany z przewocdu pokarmowego zwierzgt prze-
dostaje sie do mleka, ponadto kumuluje sie w tkance ttuszezowej, watro-
bie, nerkach, moézgu [3].

Z ustroju wydalany jest powoli, co wigze sie z dlugotrwalym skazeniem
mleka tym zwigzkiem.

Silna toksycznos$¢ dieldrinu powoduje koniecznos¢ kontroli produktow
pochodzenia zwierzecego na obecnost tego pestycydu.

Celem pracy bylo przygotowanie metody oznaczania $ladowych ilosci
dieldrinu w mleku w oparciu o proponowane przez FAO/WHO granice
praktycznych pozostalo$ci tego zwigzku, wynoszgce: 0,005 mg/kg mleka
i 0,125 mg/kg produktow mlecznych [4].

Wykorzystujac doswiadezenia Onley’a [5], Millsa 6], Klisenki i Jurko-
wej [7] opracowano pdtiloSciowy metode oznaczania dieldrinu w mleku.

CZESC DOSWIADCZALNA

Zasada metody. Metoda polega na ekstrakcji dieldrinu z odbial-
czonego mleka, oczyszczeniu wyciggu i identyfikacji zwiazku metoda
chromatografii cienkowarstwowej.

Przedmiotem badan byly préby mleka spozywezego oraz proby fortyfikowane
z zawartoscig 0,01 i 0,02 mg dieldrinu w litrze. Odbialczanie mleka wykonywano wg
metody Parys [8]. Préby oczyszczania odbialczonych wyciggéw po wstepnym oczy-
szezeniu acetonitrylem przeprowadzono na dlugich kolumnach, wypelnionych kazda
innym adsorbentem w iloéci 21 g, wg nizej podanego sktadu: 1) tlenek glinu, + ce-
lit 545 (stos. 2:1), 2) tlenek glinu, 3) celit 545, 4) tlenek glinu -+ celit 545 + tlenek
magnezu *) (stos. 1:1:1), 5) tlenek magnezu + celit (stos. 2:1), 6) tlenek magnezu,
7) KOH (sproszkowany) + tlenek glinu + florisil (stos. 6 :1:6) [10].

*) — Tlenek magnezu krajowej produkeii przygotowano wg Millsa i wsp. [9].
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Ponadto wyprébowano zdolno$é czyszczenia kolumn krétkich, zawierajacych 9—
~—13,5 g adsorbenta w mieszaninach: 1) tlenek glinu (6 g) + celit 545 (3 g), 2) tlenek
glinu (9 g) + celit 545 (4,5 g), 3 tlenek magnezu (4 g) + tlenek glinu (4 g) + celit 545
“ 2.

Najlepszy efekt czyszczenia uzyskano na kolumnie krétkiej, zawierajacej 9 g ad-
sorbenta: tlenek glinu (6 g) i celit 545 — (3 g). Pozostate adsorbenty albo wychwy-
tywaly wzorce, albo nie dawaly zadowalajgcych wynikéw przy adsorbowaniu zanie-
czyszezen. Dla ustalenia wiasciwego adsorbenta do powlekania plytek przeprowa-
dzano poréwnawcze proby miedzy:

1) Silica zelem, typ DF 5 (Rotha) z dodatkiem 13%o szybkowiazacego gipsu; 2) Si-
lica zelem G (Serva); 3 tlenkiem glinu G wg Stahla (Mercka).

Wybrano tlenek glinu, na ktérym obserwuje sie wyrazniejsze ciemne plamy chlo-
roorganicznych pestycydéw przy réwnoczesnym zachowaniu jasnego tla plytki.

Rozwijajac chromatogram — w celu uzyskania mozliwie najlepszego rozdziatu
pestycydéw, ktérych obecno§é w mleku, np. DDT i jego metabolitow czy HCH moze
zaktécaé oznaczenie dieldrinu — przebadano 10 wariantéw fazy ruchomej:

— n-heksan sam i z dodatkiem 1% acetcnu lub 2% eteru etylowego;
— n-heptan z dodatkiem 1°%0 i 2% acetonu;

— n-heptan z dodatkiem 2% eteru naftowego wzglednie etylowego;
— benzen, chloroform sam i w mieszaninie z metanolem w stos. 9: 1.

Wykluczono: a) benzen, chloroform i chloroform z metanolem poniewaz powodo~
waly umiejscawianie sie plam niemal tuz przy czole rozpuszezalnika; b) n-heptan
z 2% eteru naftowego, gdyz plamy powstawaly w odlegloéci zaledwie kilku mm od
punktu startu.

Za najwlasciwsze i réwnorzedne fazy ruchome uznano mieszaniny: a) n-heksanu
z 1% acetonu oraz b) n-heptanu z 1% acetonu.

Rozwijanie chromatogramu w mieszaninie pierwszej powoduje nieco wyzsze ukla-
danie sie plam naniesionych wzorcéw. Ze wzgledu na trudnodci natury technicznej
pracowano na n-heptanie z 1% acetonu. Wykorzystanie w. wym. mieszaniny dalo
zadowalajacy rozdzial aldrinu, dieldrinu, DDT, DDD, zaréwno we wzorcach jak
w fortyfikowanych prébach mleka,

W zadnej z faz ruchomych przy uzyciu wymienionych adsorbentéw nie udalo sie
rozdzieli¢ plam wzorcéw aldrinu i DDE. Nie otrzymano réwniez rozdziatu plam
wzorcow DDD i HCH, ktére ukladaly sie w poblizu plam dieldrinu. Dopiero wy-
korzystujac do$wiadczenie Millsa [6] zastosowane ogrzewanie roztworéw Wzorcow
i eluatu z etanolowym roztworem KOH powodowalo zanik plam HCH i wyrazny
rozdzial dieldrinu od pozostalych 2 zwigzkéw (DDD i HCH).

Uzyskano w ten spos6b mozliwo§é dokladnego zidentyfikcwania dieldrinu na
plytkach chromatograficznych, pod warunkiem, ze zastosowany wzorzec rowniez
podlegal ogrzewaniu jak wyzej.

Nasuwa sie przypuszczenie, ze ogrzewanie z etanolowym roztworem KOH powodu-
je przeksztalcenie przebadanych pestycydow, tacznie z dieldrinem do ich metabolitow,
ktérych wartoéci R; sa wyzsze od wartogei R; dieldrinu.

Aparatura i sprzet. Poza aparaturg i sprzetem stanowigcymi normalne
wyposazenie laboratorium byly niezbedne: . )

1) suszarka elektryczna ,,Fen”; 2) lampa kwarcowa o dilugosci fali swiatla 2570 A
i o mocy 30 W; 3) pilytki szklane do chromatografii doktadnie oszlifowane o wy-
miarach: 20 X 10 X 0,5 cm; 4) koszyczek metalowy z blachy perforowanej do suszenia
plytek o wymiarach 20,5 X 14 X 20,5 cm z 4 listwami umieszczonymi na $cianie sta-
nowigcej wyscko§¢ koszyczka, w odleglosci 2—2,5 cm od siebie. Listwy stuzg do pod-
trzymywania plytek w czasie suszenia; 5) eksykator o érednicy wewnetrznej okoto
30 cm; 6) zestawy na szlify: a) do destylacji eteru naftowego, b) do redestylacii
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wody; 7) 2 komory do chromatografii o wymiarach: 20 X 20 X 12 cm z plytkg szklang
szczelnie przylegajaca; 8) 2 rynienki szklane do chromatografii diugosci ok. 14 c¢m; 9)
kolumny szklane do chromatografii diugosci 85 i 21 cm oraz srednicy 1,4 cm.

Szklo. 1) probowki stozkowe do zageszczania eluatu poj. ok. 10 ml; 2) kolby
stozkowe lub okraglodenne poj. ok. 100 ml z doszlifowang chlodnicg zwrotng; 3) roz-
pylacz szklany do spryskiwania chromatogramu; 4) rozdzielacze: gruszkowe poj. 11
i 2 1 oraz cylindryczne poj. 125 ml; 5) kolby ssawkowe poj. ok. 500 ml; 6) kolby mia-
rowe poj. 50 ml i 100 ml; 7) zlewki poj. 250 ml i 400 ml; 8) cylindry miarowe poj.:
10 ml, 25 ml, 50 ml, 100 ml, 500 ml; 9) lejki szklane o srednicy 10 cm z szeroka noz-
ka; 10) szkietka zegarkowe o $rednicy 10 cm, 12 cm; 11) pipety mikrobiologiczne poij.
5 ml; 12) mikropipety poj. 0,1 ml normalne oraz ze zwegzonym wylewem do nakrap-
lania plytek; 13) mozdzierz porcelanowy z pistlem o érednicy ok. 10 cm; 14) bagietki
szklane.

Odczynniki. 1) eter naftowy oczyszczony, frakcja 40—60°C.

Eter techniczny i czysty oddestylowaé na lazni wodnej zbierajac frakcje 40—69°C.
Do rozdzielacza poj. 2 1 wlaé ok. 1,5 1 przedestylowanega eteru i wytrzasa¢ kolejno
(3—4 razy) ze stezonym kwasem siarkowym cz. d. a., biorgc kazdorazowo po 100 ml
kwasu.

Po ostatnim wytrzasaniu kwas siarkowy powinien byé co najwyzej jasno-stom-
kowy (kwas z irzeciego i czwartego przemywania mozna uzy¢ do pierwszego czysz-
czenia dalszej porcji eteru). Nastepnie eter naftowy przemywaé kilkakrotnie woda
destylowana do reakeji obojetnej, sprawdzajgc odczyn wody papierkiem uniwersal-
nym. Po oddzieleniu wody wytrze¢ szyjke rozdzielacza i przela¢ eter (géra) do
suchej butli, dodajgc przy delikatnym mieszaniu bezwodny siarczan sodowy w ilo$ci
ok. 50 g/l eteru. Po 24 godz. eter zlaé znad siarczanu i destylowat powtoérnie, zbie-
rajgc frakeje 40—60°C. Z eterem cz. d. a, postepowa¢ identycznie, pomijajac pierwszg
destylacje.

2) acetonitryl oczyszczony, nasycony eterem naftowym.

Acetonitryl techniczny destylowaé na lazni wodnej, zbierajac frakcie 81—82°C
(temp. destylacji nie moze przekroczyé 82°C). Przedestylowany acetonitryl (500 ml)
wytrzgsaé 3—4 min. w rozdzielaczu ze 100 ml eteru naftowego. Po rozdzieleniu sie
warstw — warstwe acetonitrylows (dolng) przenié§¢ do suchego naczynia z korkiem
szlif.

3) aceton cz. d. a.; 4) kwas siarkowy stezony (c. wi. 1,84) cz. d. a.; 5) nasycony roz-
twor chlorku sodu; 6) sodu siarczan bezwodny suszony w temp. 140° przez 5—6 godz.;
7) 2%-owy wodny roztwdr siarczanu sodu; 8) tlenek glinu G do chromatografii cien-
kowarstwowej (Mercka) wg Stahla; 9) tlenek glinu do chromatografii kolumnowej
(Mercka) wg Brockmanna, aktywowany w suszarce w temp. 105° przez 1 godz. -
(Studzié w szczelnie zamknietym naczyniu); 10) celit 545; 11) KOH 20/p-0WYy roz-
twoér w absolutnym etanolu; 12) etanol 50%-owy; 13) azotan srebra — roztwér 0,5%-
-owy w metanolu — 0,5 g krystalicznego AgNOs rozpuscié w kilku kroplach wody
redestylowanej w kolbce miarowej poj. 100 ml, a nastepnie uzupelni¢ metanolem
do kreski. 14) n-heptan (Adlershof, Berlin) cz.; 15) n-pentan ok. 99%-owy (Mercka);
16) woda redestylowana; 17) wata szklana; 18) papierki uniwersalne; 19) wzorzec
dieldrinu w n-pentanie — 50 mg dieldrinu rozpuécié w kolbce miarowej poj. 50 ml
w n-pentanie. 1 ml zawiera 1 mg dieldrinu (roztwor A).

5 ml roztworu A przenie$¢ do kolbki miarowej poj. 50 ml i uzupelnié n-pentanem
do kreski, 1 ml tak przygotowanego roztworu zawiera 0,1 mg (100 ug) dieldrinu
(roztwor B).

Wzorzec przed naniesieniem na plytke nalezy przygotowaé w sposéb opisany
w p. 3da.

Wykonanie onaczenia., 1) odbialczanie i ekstrakcja,
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Do zlewki poj. 400 ml ze zwitkiem ok. 1 g waty szklanej, odmierzano 50 ml mleka
i mieszajac lagodnie bagietka — 100 ml acetonu. Saczono przez szklang wate wlo-
zong dos¢ luzno do lejka szklanego z szeroka ndzks, umieszczonego w rozdzielaczu
poj. 1 litra. Wate szklang w zlewce wyciskano dobrze bagietka, a nastepnie pophu-
kiwano zlewke dwa razy acetonem biorgc kazdorazowo po 25 ml i sgczono jak
poprzednio.

Do zlewki odmierzano 100 ml eteru naftowego, mieszano dobrze jej zawartosé
i saczono do rozdzielacza, przez ten sam lejek. Zlewke z waty szklang poplukiwano
dwa razy po 50 ml eterem naftowym i saczono do rozdzielacza. Po kazdym obmyciu
acetonem lub eterem naftowym wyciskano bagietky wate w zlewce. Po dokladnym
skléceniu zawartoSci rozdzielacza, dodawano 300 ml wody destylowanej i 10—15 ml
nasyconego roztworu NaCl. Wytrzasano przez 5 min. i dla rozdzielenia sie warstw
odstawiano na 10 min.

Warstwe wodna odrzucano, wyciag eterowy przelewano géra rozdzielacza do czy-
stej zlewki poj. 400 ml, uwaiajaé aby nie przeszly krople roztworu wodnego. Roz~
dzielacz poplukiwano cztery razy po 10 ml eterem naftowym, dodajac popluczyny do

" wyciggu.

Wyciag eterowy zageszczano do obj. ok. 10 ml, przepuszczajge strumien powietrza
z fena *) lub przez ssanie pompka wodng poprzez szklang rurke, ktérej koniec znaj-
dowat sie blisko powierzchni wyciagu. Zageszezony roztwér przenoszono ilogciowo
do matlego rozdzielacza poj. 125 ml, przemywajac zlewke trzykrotnie eterem nafto-
wym porcjami po 5 ml. ‘

Popluczyny przenoszono do tego samego rozdzielacza. Do wyciggu eterowego
w malym rozdzielaczu dodawano 25 ml acetonitrylu, dokladnie wytrzasano przez 3
min. i po rozdzieleniu sig¢ warstw, warstwe acetonitrylowsa przenoszono do duzego
(czystego) rozdzielacza poj. 1 litra, zawierajgcego 600 ml 2%-wego wodnego roztwo-
ru siarczanu sodu. Pozostaly w. malym rozdzielaczu eter naftowy ekstrahowano
trzykrotnie po 3 min. acetonitrylem, biorac za kazdym razem po 25 ml i przenoszac
wyciagi acetonitrylowe do rozdzielacza z wodnym roztworem siarczanu sodu.

" Po czwartej ekstrakeji eter naftowy odrzucano. Do wodno-acetonitrylowego wy-
ciggu dodawano 100 ml eteru naftowego, wytrzasano przez 1 min. i zostawiano do
rozdzielenia sie warstw. Warstwe wodng odrzucano, a eterowg przemywano dwa
razy woda destylowana, biorge za kazdym razem po 100 ml. Po rozdzieleniu sie
warstw popluczyny wodne zawsze odrzucano.

Warstwe eterows saczono do zlewki poj. 250 ml przez bezwodny siarczan sodu
(okolo 20 g) umieszezony w lejku na bibulowym sgczku. Rozdzielacz i siarczan
sodu na lejku przemywano eterem naftowym, trzy razy po 10 ml. Wyciag w zlewce
zageszczano pod fenem do obj. okolo 10 ml. ’

2) oczyszczanie wyciggu na kolumnach 2%-owym roztworem KOH

a) przygotowanie kolumn.

Do wymytej mieszaning chromowsa i wysuszonej kolumny (dt. — 85 cm) z wy=
lotem zabezpieczonym zwitkiem waty szklanej wsypywano kolejno: bezwodny siar-
czan sodowy (ok. 5 g), mieszanine tlenku glinu do chromatografii kolumnowej (6 g)
starannie wymieszana z celitem (3 g) oraz warstwe bezwodnego siarczanu sodowego
(ok. 5 g).

b) czyszczenie na kolumnie.

Tak przygotowana kolumne przemywano 40 ml eteru naftowego. Gdy ostatnia
porcja eteru osiggalta gorna warstwe adsorbenta— odlaczano kolbe ssawkowa i usu-
wano z niej eter. Zaggszczony w zlewce wyciag przenoszono na kolumne, Wlaczon_o

*) — Zageszczanie pod fenem prowadzono zawsze w strumieniu zimnego po-
wietrza.
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pompe i gdy stupek cieczy byl nie wyiszy niz 1—2 mm nad powierzchnia adscr-
benta, zlewke i kolumne przemywano trzema kolejnymi porcjami po 5 ml, a na-
stepnie eluowano 125 ml eteru naftowego.

Po opadnieciu ostatnich kropli, przenoszono roztwor z kolby ssawkowe] do czy-
stej zlewki poj. 250 ml, a kolbe ssawkows poplukiwano trzy~ cztery razy eterem nai-
towym (Ygcznie ok. 20 ml eteru), wlewajgc popluczyny do tej samej zlewki, Eluat
zageszczano pod fenem do obj. ok. 10 ml,

¢) czyszezenie etanolowym roztworem KOH,

Zageszezony eluat przenoszono ilo$ciowo do kolbki stozkowej lub okrgglodennej
ze szlifem poj. 100 ml i odparowywano do sucha za pomoca szklanej rurki, umiesz-
czonej tuz nad powierzchnig plynu, polgczonej z pompg prézniows. De suchej pozo-
staloSei w kolbce dodawano 15 ml 2%-owego etanolcwego roztworu KOH i pod
chlodnicg zwrotng ogrzewano przez 30 min. we wrzacej lazni wodnej, po czym
studzono do temp. pokojowej.

Roztwor z kolbki przenoszono iloSciowo do rozdzielacza poj. 125 ml, poplukujac
kolbe 50 ml eteru naftowego, a nastepnie 15 ml wody. Zawarto$é rozdzielacza do-
kladnie wytrzasano, a po rozdzieleniu s'e warstw — warstwe wodng przenoszono
do drugiego rozdzielacza poj. 125 ml. Warstwe wodng (w drugim rozdzielaczu) ek-
strahowano 25 ml eteru naftowego. ,

Po rozdzieleniu sie warstw, odrzucans warstwe wodng, a eterows przenoszono
do pierwszego rozdzielacza. Polgczone wyciagi eterowe w pierwszym rozdzielaczu
przemywano wytrzgsajgc 3 min. dwiema porcjami po 20 ml 50%-owego etanolu.
Kazdorazowo warstwe etanolows odrzucano. Warstwe eterowa przepuszezano przez
kolumne (21 em) umieszczong w kolbie ssawkowej, z zabezpieczonym watg szklana
wylotem i zawierajaca 10—15 g bezwodnego siarczanu sodowego.

Rozdzielacz i kolumne przemywano trzy razy eterem naftowym, zuzywajgc lacz-
nie okoto 20 ml eteru.

Eluat z kolby ssawkowej przenoszono ilosciowo do zlewki poj. 250 ml i zageszcza-
no pod fenem do obj. ok. 10 ml. Nastepnie powtérnie przepuszezano przez kolumne
(85 cm), zawierajgcg bezwodny siarczan sodowy i mieszanine tlenku glinu z celitem,
postepujge jak opisano wyzej, po czym przenoszono do zlewki poj. 250 ml dla za-
geszczenia pod fenem do obj. ok. 5 ml.

Zageszczony eluat przenoszono iloSciowo do probéwki stozkowej poj. ok. 10 ml,
dokladnie poplukiwano zlewke (pieé — sze§é razy) eterem naftowym, biorac kazdo-
razowo po ok, 0,7 ml eteru.

Zageszczano roztwor do obj. ok. 0,2 ml za pomocg pompy proézniowe].

Tak przygotowany wyciag stuzyl! do nanoszenia na plytki. W identyczny sposéb
przygotowywano probe fortyfikowang, tzn. probe mleka, do ktoérej przed odbial-
czeniem dodano 0,5 lub 1 ug dieldrinu.

3) oznaczanie dieldrinu.

a) przygotowanie wzorca.

Do kolbki stozkowej lub okrggtodennej ze szlifem, poj. 100 ml zawierajacej ok. 10

ml eteru naftowego, odmierzano 1 ml roztworu wzorcowego dieldrinu — 100 ug
(Roztwor B pkt. 19 — odczynniki). Nastepnie postepowano w sposdb identyczny jak
w pkt. 2¢) poczynajac od stéw: ,... i odparowywano do sucha za pomocg szklanej

rurki umieszczonej tuz nad powierzchnig plynu...”. Po ekstrakcjach i oczyszczeniu na
kolumnie eluat zageszczano do obj. 5 ml, a nastepnie przenoszono iloSciowo do
kolbki miarowej poj. 10 ml i uzupelniano eterem naftowym do kreski. 1 ml tak
przygotowanego wzorca odpowiadat 10 ug dieldrinu.

b) powlekanie plytek.

Plytke dokladnie wymywano woda z mydiem — splukiwano woda destylowans,
suszono, odtluszezano 96%-6wym etanolem i powlekano recznie (lub aparatem) za-
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wiesing 1 g tlenku glinu do chromatografii cienkowarstwowej w 3 ml wody rede-
stylowanej. Zawiesine przygotowywano mieszajgc przez 30 sek. ruchem kotowym,
unikajac wsirzagsania. Plytke suszono w temp. pokojowej przez ok. 30 min. do za-
stygniecia warstwy adsorbenta, a nastepnie w suszarce w temp. 105° przez dalsze
30 min. i studzono w eksykatorze.

¢) wymywanie plytek.

W celu usuniecia chlorkéw z adsorbenta umieszezano ptytke) w komorze chroma-
tograficznej, wylozonej zwilZzong bibulg i zawierajacej w rynience 10 ml wody rede-
stylowanej. Plytke wyjmowano gdy czolo fazy ruchomej (woda) osiagalo wysokoéé
ok. 2,5 cm od gornej krawedzi ptytki. Podsuszano na powietrzu przez 15 min. chro-
nige od $wiatla, a nastepnie wstawiano do suszarki o temp. 105°C na 45 min. po
czym studzono w eksykatorze,

d) wykonanie oznaczenia.

Na kolejne tory plytki pokrytej tlenkiem glinu G (pkt. 3b) i wymytej (pkt. 3c),
nanoszono mikropipeta w odleglodci 2,5 cm od dolnej krawedzi plytki (punkt startu):

zageszezony wyciag proby badanej (cala zawarto§é proboéwki) oraz eter naftowy
z kilkakrotnego przemycia tej probéwki.

— Roztwory wzorca dieldrinu przygotowane wg pkt. 3a w ilosciach: 0,05; 0,08; 0,1
ml, co odpowgiada 0,5; 0,8 i 1 ug dieldrinu.

— Zageszczony wyciag mleka fortyfikowanego z zawartoscia 0,5 lub 1 ug dieldrinu
przygotowany w sposéb identyczny jak proba badana. Plytke wstawiano do komory
przygotowanej w sposob nastepujacy: 25 ml n-heptanu z 1°-owym dodatkiem ace-
tonu, zwilzano bibule filtracyina, ostaniajaeg 3 $cianki komory i po jej szezelnym
zamknigciu pozostawiano na 30 min, Nastepnie mozliwie szybko umieszczano w ko-
gnorze rynienke zawierajgca 15 ml wyzej podanej mieszaniny n-heptanu z acetonem,
wstawiajgc do niej natychmiast plytke.

Komore szczelnie zamykano i rozwijano chromatogram do wysokosei 13 ecm od linii
startu. Przed wyjeciem zaznaczano na plytce czoto famy ruchomej. Po rozwinieciu
chromatogramu plytke zostawiano w ciemno$ei na ok. 15 min. (celem wyparowania
rozpuszczalnika), a nastepnie spryskiwano odczynnikiem (pkt. 13 — odezynniki) —
0,5%0-owy AgNOs w metanolu. Plytke umieszczano na 45 min. pod lampg kwarcowsg
nie wilaczajagc Swiatla przez pierwsze 15 min., po czym naswietlano przez nastepne
30 min, w odleglosci ok. 17 ecm od zrédia $wiatta.

Porownujge wartosci R;, intensywno&¢ wywotanej plamy préoby badanej i forty-
fikowanej z plamami wzorcéw — mozna okre$lié obecnosé oraz zawartosé dieldrinu
w mleku,

Opisang metoda wykrywa sie ok. 0,01 mg dieldrinu w 1 litrze mleka, przy odzyski-
walnosci ok. 80%.

3. M. Pyruunbcka-CKRoHeuyHna, X Muggre, A, CHbIOEepCKHu

METOJ ONIPEIEJEHUS AEJLIPUMHA B MOJIOKE

ConepxaHue

ObpaboTan MONYyRONMMHECTEEHHBIA METOZ, OIIpefielleHNs AeabipuHa, IIPUMEHAA XPOo-
MaTorpaduio B TOHKOM clioe. YyBCTBUTEILHOCTE METORA 0,01 Mr gensapuua B I aurpe
MOJIOKa NpPH II0Jy4eHuy obpaTHO oKoso 80%0.
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E. M. Rutczyhska-Skonieczna, H. Mikke, A. Snycerski
A METHOD FOR THE DETERMINATION OF DIELDRIN IN THE MILK
Summary

A semiquantitative thin layer chromatographic method for the determination of
dieldrin in the milk was elaborated. The detectability limit of the method lies at 0.01
mg of dieldrin per 1 litr of the milk, the recovery amounting to about 80%.
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