ZESZYTY PROBLEMOWE
POSTEPOW NAUK ROLNICZYCH

Zeszyt 51

WYKRYWANIE SKLADNIKOW PREPARATU ,, AZOTOX PLYNNY*
W MATERIALE BIOLOGICZNYM

TADEUSZ BORKOWSKI
Instytut Ekspertyz Sgdowych w Krakowie

Preparaty azotoksu (DDT) w postaci roztworéw w rozpuszczalniku orga-
nicznym — w odréznieniu od preparatéw w postaci stalej, pylistej — od-
znaczaja sie duzg toksycznoscig, szczegolnie w przypadkach ich doustnego
wprowadzenia. Rozpuszczony w rozpuszczalniku azotoks wchtania sie bo-
wiem latwiej z przewodu pokarmowego, a w procesie intoksykacji — obok
dzialania samego DDT — niemalg role odgrywa réwniez rozpuszczalnik.
W Instytucie Ekspertyz Sagdowych w ostatnich latach zanotowano 5 Smier-
telnych, samobdéjczych przypadkéw zatrué preparatem ,,Azotoks ptynny*“.
Preparat ten, znajdujacy sie u nas w obrocie handlowym, jest roztworem
azotoksu stalego w solwent-nafcie z ewentualnym dodatkiem emul-
gatora. W praktyce orzecznictwa toksykologiczno-sgdowego w przypad-
kach zatrué ,,Azotoksem plynnym* konieczne jest potwierdzenie obec-
nosci obu skladnikéw preparatu w materiale sekcyjnym. Wedtug wlasnego
doswiadczenia najlepiej nadaje sie do tego Zoladek z treScis.

Dla potrzeb praktyki opracowano metode wyosobnienia i identyfikacji
skladnikéw preparatu ,,Azotoks plynny‘. Ogélnie biorac polega ona na
lacznym wyosobnieniu z materialu biologicznego obu skladnikéw (DDT
i solwent — nafty) przy pomocy bezposredniej ekstrakcji eterem w po-
laczeniu ze spektrofotometryczng indentyfikacja tak uzyskanej miesza-
niny oraz chromatograficzng identyfikacja jednego ze skladnikéw, a mia-

nowicie DDT.

A. Ekstrakcja

Zaréwno Azotoks jak i solwent-nafta sa dobrze rozpuszczalne i w eterze
i w chloroformie. Ze wzgledu na pézniejsze badania spektrofotometryczne
okazalo sie korzystniejszym zastosowanie nizej wrzacego eteru. Przepro-
wadzone proby wykazaly, ze obojetny charakter chemiczny obu skladni-
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kéw pozwala na przeprowadzenie bezposredniej ekstrakcji bez doprowa-
dzania materiatu biologicznego do okreslonej wartosci pH.

Badany material w iloSci 30—50 g homogenizuje sie na jednorodng
mase, rozprowadza okoto 100 ml wody destylowanej i poddaje trzykrotnej
ekstrakcji eterem w rozdzielaczu wzglednie ekstrakcji cigglej w perfora-
torze typu Kutscher-Steudel. Zastosowanie perforatora jest szczegélnie
zalecane w przypadku tworzenia sie emulsji. Otrzymany wyciag eterowy
osusza si¢ bezwodnym siarczanem sodowym i odparowuje eter ostroznie
w lazni o temperaturze 50°. Brunatng pozostalo$é rozpuszcza sie w okre-

Slonej ilosci alkoholu bezwodnego do otrzymania 1—5-procentowego
roztworu.

B. Identyfikacja spektrofotometryczna
wyosobnionej mieszaniny azotoksu i solwent-nafty

Identyfikacje te przeprowadzono w spektrofotometrze Uvispek Hilger
w zakresie promieniowania 210—300 m.

Widmo spektrofotometryczne czystego, stalego azotoksu (DDT) w alko-
holu bezwodnym wykazalo obecno$é pojedynczego maksimum w pasmie
236 mu (E L Eh 0,448)

1%

W takich samych warunkach alkoholowy roztwor czystej solwent-nafty

1 cm

wykazuje dwa maksima w pasmie 221 mw (E 1o = 0,170) i w pasmie
0
1 cm

265 mu (E' = 0,20 )

0
Preperat ,,Azotoks plynny“ M-25 Jaworzno w alkoholu bezwodnym

wykazuje obecno$é 3 maksiméw, a mianowicie:

1 cm

— w pasmie 2225 mu (E = 0,200) — odpowiada maksimum
0

solwent-nafty z niewielkim przesunieciem,

— W pasmie 236,0 mu (E’1 om 0,165) — odpowiada maksimum DDT,
0
_ 1 cm . .
— w pasmie 273,5 mu (E o - = 0,55) — odpowiada maksimum sol-
0

went-nafty z nieznacznym przesunieciem.

Widmo spektrofotometryczne wyciggéw otrzymanych z materialu bio-
logicznego, do ktérego dodano dla celéw doswiadczalnych male ilosci
»Azotoksu plynnego“ bylo zgodne — pod wzgledem polozenia maksiméw
— z widmem czystego preparatu.
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W praktyce ekspertyzy chemiczno-toksykologicznej zachodza pewne
réznice w warto$ciach absorpcji dla maksiméw (zwlaszcza w pasmach
222,5 mu i 236,0 mu). O ile bowiem w czystym preparacie wartosci
absorpcji dla pierwszego maksimum sg wyzsze, o tyle w wyciggach z ma-
teriatu biologicznego wyzsze wartosci absorpcji wystepuja w maksimum
w pasmie 236,0 mu. Mozna to tlumaczyé na przyklad réznica szybkosci
wchlaniania obu skladnikéw preparatu, ktéra dla solwent-nafty wydaje
sie by¢ wieksza. Pewna role w obnizeniu wartoéci absorpcji maksimum
W pasmie 222,5 mu moga gra¢ takze znikome straty solwent-nafty w toku
odparowywania wyciggu eterowego.

Przeprowadzona dla celéw poréwnawczych analiza 6 réznych, dowolnie
wybranych, tresci zoladkowych z przypadkéw, w ktérych mozna bylo
wykluczy¢ zatrucia azotoksem, wykazala w badanym zakresie widma brak
jakichkolwiek ekstreméw, przy monotonicznie opadajacej krzywej i bar-
dzo niskich wartosciach absorpcji.

C.Identyfikacja chromatograficzna azotoksu (DDT)

Do identyfikacji azotoksu stosuje sie w Instytucie — po przebadaniu
szeregu opulikowanych metod — nastepujace metody chromatograficzne:

a) na bibule Whatman nr 1 przy uzyciu rozpuszczalnika wedlug Edwarda,
Waldrona (4 cz. n-butanolu + 1 cz. kwasu octowego + 5 cz. wody).
Warto$é wspolczynnika R; azotoksu = 0,96 % 0,02

b) na bibule Whatman nr 1 przy uzyciu rozpuszczalnika Algeri, Wal-
kera (n-butanol nasycony 0,5 N amoniakiem).

Warto$¢é wspoétczynnika R: azotoksu = 0,94 £ 0,02

¢) na bibule Whatman nr 1 nasyconej olejem sojowym (do nasycenia
stosuje sie 1% roztwoér oleju sojowego w eterze) przy uzyciu rozpuszczal-
nika 60% roztworu wodnego pirydyny.

Warto§¢é wspélezynnika R; azotoksu = 0,29 = 0,03.

Ujawnianie plam na rozwinietych chromatogramach przeprowadzono
przy pomocy lampy kwarcowej z filtrem 254 mu oraz przez wybarwianie
azotanem srebra wedlug Mitchella.

W wyniku przeprowadzonych badan ustalono, Ze przy pomocy opraco-
wanej metody mozna wykryé oba skladniki ,,Azotoksu plynnego‘‘ przy
zawarto§¢ DDT w badanym materiale do okolo 1 mg %.

Aczkolwiek celem pracy bylo opracowanie metody jakosciowe] wykry-
wania skladnikéw wymienionego preparatu, okazalo sie¢ w praktyce, ze
z wartosci absorpcji w pasmie 236,0 mu — odpowiadajacej azotoksowi —
mozna szacunkowo okre§li¢ jego zawarto$¢ w badanym materiale.
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