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ОПРЕДЕЛЕНИЕ ГЕРБИЦИД® ЭПГАКА И ТИЛЛАМА В ВОДЕ,ПОЧВЕ, 

СВЕКЛЕ И ЕЕ БОТВЕ МЕТОДОМ ГАЗО-ё ВДОСТНОД ХРОМАТОГРАФИИ.

Краткая характеристика препаратов:

Эптам 1ЭПГК) -  £ -а ти л -У ^ и -н -п р о п и л ти о к а р б а ы а т .

СЛИ5Ь С ^ < ^  Мол .в е с  189 ,32
л <s*o с з

Чистый эптам -  прозрачная жидкость с резким специфичес
ким запахом, температура кипения 232°С при 760 мм р т .с т * , 
удельнкк вес 0 ,9 5 4 6  при ЗО^С* Эптам хорошо растворим в боль
шинстве органических растворителей , в воде его  растворимость 

составляет 875 м г/л  при 20°С . Выпускается в виде 7 6 ,8  концен
трата эмульсии (бурая жидкость) и 5# гранулированного препа
рата •

Тиллау 1ГЗЭБК) -  S -н -п р о п и л - j Z - этил- у/-н-б.у^илтиокарбам ап 

С ,Н ,$ С  * *  Мол .в е с  203,35

Чистый тиллем -  светлая  жидкость с температурой кипения 
1 4 2 ,5°С при 20 мм рт.ст» ,удельны й вес  0 ,9456  при 30°С . Он рас
творим в обычных органических растворителях, в воде при 20°С 
растворяется 92 м г/л  тиллама. Препаративная форма -  7 6 ,4 $  кон
центрат эмульсии (бурая жидкость с выраженным специфическим 
запахом) и 5# гранулированный препарат.

Гербициды эптам и тиляам применяются в сельском хозяйстве, 
в основном, для предпосевной обработки почвы на посевах са
харной и столовой свеклы*

г )Принцип метода*

Метод основан на извлечении эптама и тиллама из почвы 
или растительного продукта путем перегонки с паром, экстраги
рован к л полученного дистиллят а или пробы воды четыреххлорис
тым углеродам и последующем определении препаратов на гаэовом 
хроматографе с ионизационно-пламенным детектором*

i еактивы и раствор*:
Четыреххлористый у; "брод х*ч?

А.М*Ботвиньевз, А.Л.Перцовский (белорусский научн< -иссле
довательский санитарно-гигиенический институт, г.& инск/

Утверждено 22 сентября 1975 г . ,  #  135 0 -7 5 .



I I ?

Уксусная кислота л е д я н а я .
Соляная кислота к о н ц ., х . ч .
Окись алш иния для хроматографии 2 степени  активности .
Натрий сернокислый безводный, х . ч .
Стандартные растворы эптама и тиллама в  чвтырехзслористом 

углероде 100 мкг/мл*
Носитель хроматон j/-A\ifiQ,2Q~Q>25 мм), обработанный диы етия- 

дихлорсиланом или другой оиланизированний носитель типа 
хромоеорба

1ид»ая фаза -  Дукооил М ^(паяш етияф ени лсияоксановое  масло* 
5Ш) фенил) в  количестве  15# от  в ес а  носителя или е и я о к еа - 
новый каучук СКТФТ-50Х в количестве Ъ%. (Могут быть приме
нены и другие высокотемпературные силиконовые ж идкости ).

Приборы и посуда?

Хроматограф с  ш гамвнво-ионизадионнш  детектором .
Валлоны с  азотом  особой чистоты , водороде** и воздухом .
Прибор для перегонки с паром.
Колонки стеклянные 0 ,3 5 .7 0  см .
Вярнц на 10 шея.
длительны е воронки на 2 5 0 -3 0 0  м л .
(болонка стеклян н ая  хром атографическая о острым кондом, вн у т

ренний диам етр 4 мм, длина 10-11 см .
#«льтр пористый Ш 2 .
Пробирки стеклянные с притертой пробкой высокой 4-5 см. 

ОПИСАНИЕ о п р ад у д аш я .

Экстракция препаратов и очи стка эк с тр а к то в ;
1. Вода; К 100 мл воды в делительной воронке на 250 мл при
бавляют 2 капли кондентрироггшной соляной кислоты и эк стр аги 
руют препараты 1 мл четыреххлористого у глерода  в течение 3 
минут. После отстаи вания нижний слой СС£ вм есте с частью во
ды с л и .д ется  в пробирку с притертой пробкой высотой 4 -5  см .
2-4 мня порученного экстракта вводят в хроматограф.

2 . _бвекла, ботва: 200 г  мелпо измельченное пробы ^свеклу трут
на крупной т е р к е , ботву р-.^жут n o t  ом) перенося-* в колау при
бора отгонки с пароы упгрйлияж т Ю мл ;и-д>- ой уксусной 
мсло*-ы н С,Ь л дистиллированной воды. паре гоняет пробу с 
паром, соэм рэя 200 мл днетиплиты <*',*чт*пьна9 чтобы время о т -  
Го i i А со С Т' П гг К' to а е ООП 1 ч я с ь ) .



200 мл полученного раствора препаратов в воде экстра
гируют Z мл лтн реххяори стого  углерода  с  добавлением 4  капель 
конц . соляной кислоты в течение 3 к и н . После отстаи вания  ниж
ний слой СС£^ сл и вается  в пробирку высотой 4 -5  с и и аликвот
ная часть вводится  в х р о м ато гр аф

При анализе некоторых обргчцов свеклы и ботвы на хрома
тограммах обнаруживаются пики нозкстрактивны х вещ еств (конеч
ный экстр акт  в этом случае  имеет желтоватую о к р а с к у ) , Для 
таких  образцов тр еб у ется  дополнительная очистка!! 0 ,5  мл эк
с тр а к та  вносят в хроматографическую колонку с оттянутым кондои* 
которая  зап о л н яется  слоем окиои алюминия d  см) и безводного 
сернокислого натрия (3 мм), Элюируют экстр акт  из колонки go 
скоростью 1 -2  капли в секунду ,, применяя маленькую грущу, и 
собирают его  в маленькую пробирку. Затем  колонку промывают 
0 ,5  мл СС&±, пропуская его  таким же образом  и в ту же пробир
ку* 2 -^  мкл полученного эк стр ак та  вводят в  х р о м ат о гр аф  
3 , Почва! 200 г  почвы отгоняют с  паром, собирая 200 мл дис
ти л л ята , как описано в ш е .  Затем  100 мл его  экстрагирую т е 1 
мл ССС^ как описано при анали зе  воды .

Условия хроматографии?
Хроматограф марки лЦ рет-5п , детек то р  пламенно-ионизацион

ный.
-11 -112 .  Рабочая шкала электром етра -  1 .1 0  а  или 2 ,5 .1 0  а .

3 .  Скорость протяжки картограммы самописца -  120 м м /ч а с .
4 . Наполнители для колонки приведены в р аздел е  "Реактивы и

растворы*' о
5 .  Температурный режим: колонки -  120°С , испарителя -  150°С»

детек то р  -  не тер м о стати р у ется .
6 .  расходы г а з о в :  а з о т а -  45 мл/м ин, В оздуха- 450 мл/мин,

родорода- 45 м л/мин.
7* Поляризующее напряжение на горе тку детектирующей ячейки-

-300 »*
Э* Линейность детектирования соблюдается л пределах от 2 до 
20 nr аптека а тмчлама на шкале- электрометра i^lCT^a я 
в пределах 10-4,0 нг -  на шкале 2,5.10̂ *8.

9* вводимые о б ь е ш  проб -  о т  1 до 4  ш .
10* Минимально детектируем ое количество препаратов -  2  н г .  

стандартн ого  раствора а п т е к а  и вал яем а.
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И* Время удерж ивания -  эп там а-9  мин, тиллам а- 16 мин.
1?. Количественное определение проводят по методу сравнения со 

стандартом . Р асчет  содержания каждого препарата проводят 
по форцуле: Н ^ с т . *  V

•А
где; определяем ая концентрация препарата в исследуемой 

пробе в м г /к г .
-содерж ание препарата во введенном объеме стан дар 

тного  раствора в м кг, 
yf ~ конечный объем эк с тр а к та  в мл,

объем аликвоты эк с тр а к та , введенный в колонку,
В МИЛ,

HCf -  высота пике стан д ар та  в см,
-  вы сота пика препарата в исследуемой пробе ъ см,

А -  н авеска  пробы в г  (или объем в мл)«

13. Процент определения (при доверительной вероятности 0,95)
затаи:

9 3 ,2± 1 ,6Бода
Почва (торф янистая и дерново- 

подзолистая)

тилла^ f 
i  1 ,99 4 ,8  

9 2 ,0  -  

9 3 ,3  t  3 ,7

8 ,39 1 ,4  t  2 ,7
Растительны е культур» (свек л а  .

столовая  и сах ар н ая  и б о тв а) 9 2 ,0  -  3 ,8
14. Чувствительность методе ~ д а  воды -  0 ,0 1  к г / я ,  для  почвы 

и растений -  О,ОЙ м г /к г (  на шкале электром етра l . i C f ^ a h  
При работе на шкале 2 ,5 .1 0 " 1*ft она может быть у в ел и ч ен а .
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