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ОПРЕДЕЛЕНИЕ ХДОРОРГАНЙЧЁСЕИ1 ЯДОХИМИКАТОВ 
/  АДДРИНА. ГЕКСАХЛОРАНА. ГИИШОРА. ДДТ. Мй.. 

ЗШ9 и до»/ В ВОДЕ. ОВОШАХ,, ФРУКТАХ И МОДОГИ-  , 
ЧЕСКИ! СРЕДАХ МЕТОДОМ ГАЗОВОЙ ХРОМАТОГРАФИИ Х/

Прщщш и то жа

Метод основан на извлечении препаратов экстракцией органи- 
чесшыш растворителями, очистке экстрактов пушен распределения 
между двумя неомеишваадывдея мдкостяшг гексан-ацежо-штрнд 
шш 7екоан-димехнл$ормаш1д о последующей очисткой на колонке т\ 
окиси цлшвшия» Конечное определение производится г* хромате 
графе о детектором по захвату электронов*

Применимость метода

Метод был проверен на пробах воды, картофеля * яблок, 
биологических средах? кровь# печень, сердце, жир ш др*

Реактива и раохврры

Для экстракции ж очно тки экотракта В~гекоан, ж*ч® перегрей*
ннй:

Ацетон, х*ч*, перегнанный ;
Ацетонитрил ч*, насыщенный н~?ввоанон;
Диибтйлформамйд, ч .# насыщенный н-гекоаномз
Натрий хлористый, насыщенный водный раствор ;
Натрий сернокислый ч , д,а*» безводный, овежеирокалоишй
ш 2% водный раствор•

I /  Разработан Д«Б, Гиренко, И,А Лдиоеяко, ВНШ ЧШ Ш 09Киев
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Окно* алшиния, безводная или II степени активности®
Перед употреблением окись алюминия заливают на 2 часа водшм
раствором соляной кислоты Х™Х; затем отмывают дистиллированной 
водой до рй суспензии 4-5* Высушивают при 80°Св

Стандартные растворы х*ч* препаратов в н-гексана, 5 мкг/шь 
Носитель кромооорб 60-80 меш®, обработанный соляной кислотой,,
Жидкая фаза -  силиконовое масло ДС-20 шли другая неполярная 

кремнеоргашгавокая фаза, /  Е -  301; 1-301 ЛС- I I / ,  СКТВ, в коля-
пастве Х0% /весовых/ от веса носителя»

Хлороформ* очщенный концентрированной серной кислотой»
I л хлороформа встряхивают т  аппарате д а  встряхивания 5-4 часа 
q  0*5 л концентрирован:.'эй серной кислоты * Отделяют сернокислотный 
одой* промывают хлороформ дистиллированной водой до нейтральной 
реакции промывных вод, осушают безводным хлористым кальцием* Пере­
гоняют ® Азот газообразный* 9999,7%чйстош. Перед введением в хрома­
тограф азот пропускают через колонку о индикаторным силикагелем*

Стекловата•

Приборы и посуда

Хроматограф с детектором по захвату электронов или о пламен- 
яо-иониаациокяым детектором

Шллон о азотом* содержание 02 менее 0*003%
Колонки стальные или стеклянные, диаметр 3,4,6 «ш, дана - 

1,5-2-л»
Шприц 1,5 шш Ю шел»
Сушильный шкаф
Центрифуга 9 скорость оборотов 2500 об/шш*
Делительные воронки, 500 мл»
Прибор для отгонки растворителей
Колонки стеклянные хроматографичвош1е диаметр 18-20 мм,

длина 20 ом»

-  /г  -



Кодоава аапошаежоя адсорбентом следующим образом; ж ушшй 
конец колонка вкладывается важный тампон ш наливается взвесь 
окшш алюминия е н-гексаном в таком количестве$ чтобы после 
оседания адсорбента высота его слоя достигала 7-8 сы, На окноь 
алюминия насыпается слой 3~4 он* безводного сернокислого натрия*.

Ванн водяная
Прибор для встряхивания.

Описание определения

Экстракция препаратов и очистка экотрактов•
Вода; 500 ил воды после фильтроваг я через важны!! тампон 
встряхивают на аппарате для встряхивания с 25 мл.н-гексана в 
течение 30 кин«Экстракцию повторяют трижды, экстракты объединяют * 
сушат над безводным сегяокиолым натрием и отгоняют растворитель 
до небольшого объема, переносят в мерную пробирку? несколько раз 
сшвают колбу для отгона растворителя небольшими порциями ш«гек- 
сана» смывы объединяют» Конечный объем раствора не должен превы­
шать 1-1,5 мл» 2~^этого раствора вводят в газовый хроматограф»
Картофель. 50 г картофеля измельчают» заливают 100 ил» н-гексака, 
встряхивают в течение 15-20 мин» Отгоняют экстракт в делительную 
воронку9 встряхивают с 20 мл» концентрированной серной кислоте, 
гексановый слой осушают безводным сернокислым натрием, упаривают 
раствор как описано для вода и хроматографируют»
Яблоки* 50 г яблок измельчают на аппарате для встряхивания в 
течение 15 мин» Отделяют экстракт в колбу для отгоним и упаривают 
досуха» В эту колбу прибавляют предварительно <швдденну» до 
+ 5° - 0° С смесь ацетон-вода /  4 ; 1 /9 быстро фильтруют раствор 
в к фильтрату прибавляют 25 мл«гексана» Отбрасывают водный слой 
осушают «гексановый слой безводным сернокислым натрием, испаряют 
до 1-2 ия ,, которые количественно вносят в хроматографическую 
колонку с оквоью алюминия. Дают раствору впитаться и элюируют 
ядохимикаты ТОО ши смеси, состоящей яя 10 мл* эфира ш 90 мл»



и-гексана со скоростью 3-4 капли в секунду.Элюат упаривают 
как описано выше и хроматографируют.

Биологические среды
Кровь, 0,2-0.3 мл,цельной крови трижды экстрагируют по 5 

мл.н-гекоана. Экотракты объединяют и дважды встряхивают о 20 
мл концентрированной серной кислоты,Гексановые экстракты объе­
диняют,сушат над безводным сернокислым натрием,переносят в при­
бор для отгонки растворителя и далее поступают так, как описано 
для воды.

Печень, сердце,почки,жир. 5 г измельченной тйани заливают
25 мл концентрированной серной кислоты, встряхивают 5 мин., 
прибавляют 25 мл н-гетсана и оставляют на 30 мин. Гексановый 
слой отделяют,а пробу заливают свежей порцией н-гекоана и пов­
торяют экстракцию.

Экстракты объединяют переносят в прибор для отгонки раст- 
ворителя,отгоняют растворитель до 5-10 мл.Переносят раствор 
количественно в делительную воронку,прибавляют 15-30 мл диме- 
тилформамида или ацетонитрила,насыщенных гексаном. Необходимо, 
чтобы соотношение раствора гексана и демитилформамида было не 
менее 1:2.

Встряхивают воронку I мин,дают разделиться слоям и пере­
носят демитилформамидный или ацетонитрильный слой в другую д е ­
лительную воронку, в которой находится 350-400 мл 2% раствора 
сернокислого натрия и 50 мл гексана в случае диметилформамадэ 
или 350-400 мл насыщенного раствора хлористого натрия и 50 т  
гексана в случае ацетонитрила.

Переворачивают воронку 3-4 раза и. дают разделиться слоям.
Отделяют слой гексана, водный слой экстрагируют еще раз 

50 мл гексана. Объединяют гексановые фракции,промывают 100мл 
дистиллированной воды,упаривают до небольшого объема 2-3 мл 
вносят в колонку с окисып алюминия и далее поступают так, как 
описано для яблок.

Подготовка хроматографической, колонки
Нанесение жидкой фазы, 2 г силиконового масла растворяют



в небольшом количестве органического растворителя,чаще всего хло­
роформа, и приливают в фарфоровую чашку, в которой находится 18Г 

носителя,залитого полностью тем же растворителем, Тщательно пере­
мешивают всю массу и выпаривают раствор на водяной бане» Досуха 
упаривают остаток растворителя на воздухе,сухой остаток подсушивают 
4-5 часов в сушильном шкафу при температуре 80°, Приготовленный но­
ситель хранят в склянке с притертой пробкой»

Заполнение к о л о н к и .  Один конец колонки закрывают стеклянной ва­
той, а в другой через воронку засыпают носитель. Заполняют колонку 
постукиванием,закрывают второй конец тампоном из стеклянной ваты и 
через переходы соединяют до длины 180*200 оы.Колонку загружают в ка 
меру нагрева,отключают детектор и продувают 2-3 дня при температуре 
220-250°G, Перед началом анализа подсоединяют детектор,проверяют 

герметичность и утечку газа-носителя.
Хроматографирование. Устанавливают температуру колонки и детек­

тора 200°С камеры испарения - 220°С. Скорость азота 120 мл/мин. Нап­
ряжение и чувствительность устанавливают таким образом, чтобы сила 
тока в ячейке детектора составляла 1,6-10-10-а.

Вводят определенное количество /0,1-0,01 мкг/ стандартного раст­
вора препарата в гексане. Записывают его время удерживания,т.е.время 
от момента ввода раствора до появления вершины пика, Время удержива­
ния проверяется каждый день перед началом анализов. Установив время 
удерживания /несколько раз вводят один и тот же раствор/, вводят до­
зу конечного экстракта пробы -> 2-3 мкл. Для количественного расчета 
ядохимиката вслед за пробой вводят такое количество стандартного 
раствора,площадь пика которого соответствует примерно площади пика 
анализируемой пробы.

В табл Л для примера приведены чувствительность определения 
и время удерживания /Т-уд/, наиболее распространенных хлороргаиичес- 
ких ядохимикатов, а также относительный удерживаемый объем /И отн /, 
число теоретических тарелок /  . А /  /  и высота эквивалентная теорети­
ческой тарелке /  И /  , которые характеризуют размывание
полосы в колонке, очной из использованных колонок,



Таблица I

-  '  ■# — -  -  -  *- -  -  — #-  -  -  — -  - -  *** " % "т
(ipenapas j Чзгйо1виявльиоо5ь 

|  ж т / ш  0ко*ракг« : Тш н ! ‘  V ° * H j ш ’ Н ом

Аадрии 0 ,5  
Гамма-иаомэр ГХЦГ 0 ,5

5 ,2  2 ,0  2> 9,4 ж
250

o tz i
0j?2

Гввь зжяорая 0 ,5  
Л  ,5# дуо*/

1 ,2
2 ,0
2 4
з5о

Гвяжахлор 0 ,5 4 ,0  1 5 ,2 780 0 ,2 1
И Г ;  4 ,4  -  иаонер 0 ,1 15 ,6  63,0 480 0,38
ДДХ{ 2 ,4  -  наомер 2 ,0 1 3 ,0 - -
Ш |  5 % дуо* 1 ,0 0 ,5

1 0

д а 0 ,5 1 2 ,4 50 ,0 304 0 ?6Х
д д в 0 ,5 9,6 38,5 260 0 ?72
M efoio im op 2 ,0 20 ,0 80 ,0 155 0 ?96
Иильбвке*/ 2 ,0 1 4 ,4 55,8 Н О 1 . 7
Перин 2 ,0 7 ,2 28 f 0 210 0,89
Эфирсульфона* 2 ,0 10 ,4 42 ?5 145 1 .3

%! ^хдорфвшл 2 ,4 ,5  *рихлорфа ооульфид
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Раочех ведух act формула;

x  _ k ‘  J  г ' Vz . где
v, • s .  • V i

А -  кодичеохво ДДТ в охандархном расхворе, вваленное 
в хромахограф, в мкг|

Л -  площадь вика охандавхного раохвора ДДТ, введенного 
в хронахограф, в ш г;

Л  - площадь пика пробы, в ин |̂ 

у  - объев вкохракха, введенный в хроматограф, в ид;

Ук - общий объем вкохракха пооде упаривания, в шц 

V3 -  объев апядявируеиой пробы мохока, в мл;

I  - количество препараха, в иг/л;
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териале
авторы: Илисенко МД., Письменная М.В.
Определение оайфооа в воздухе методом хроматографии 
в тонком слое
авторы: К лисенке МД., Письменная М.В,

Определение остаточных количеств фшофооа я фона* 
лона в.растительном материале, почве и воде 
ел торы: Новикова К.Ф., Мояьцор Ф»Р.

Качественный и кеяичветябниый методы определения 
фозалона в яблоках, яблоневых ливтмх, почве и воде 
автор: Вшюлювяяа Г.Ф,
Определение фталофоса в молоке н мясе методом 
тонкослойной храмотографаи
авторы: Заболотный К.4., Метелица B.IL, Пепоклопоя АД.

Количественна колориметрическое определение хлорофоса 
в молоке
автор: Стемпковскай 1Д.
Определение амидофоеа в молоке и мяое 
авторы: Нетжлонов АД., Метелица В.К,
Определение байтекоа в молоке и мяое 
авторы: Ролз А.П., Непоклоиов А.А,
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(Ишиатический агар-диффузный не сод определения 156
фосфороргааачеоких инсектицидов в продукта 
животного происхождения 
авторы: Неноклонов АД., Метелица В.К.

Производив карбаматов

Колориметрический метод опрвдовевяа купрацвда-1 , 162
купрацина-И, Панова, Маркина, МТД в воздухе, 
продуктах пикания растительного происхождения и 
биологических средах 
авторы: Кяноанко М.А., Векмтейв Х.1.,

Экспрессное определение тогрекзткятиураидаеугьфйда IS6
(ИЩ) в зерне и зерновродукхах 
автор: Николаев А.в.

Определение оохахочных количеств дикрезила в биохо- 167
гнчаоких средах методом тонкослойной хроматографии 
автор: Оивохнн П.А.

Прочие соединения

Определение 2-мекокси-3,6-диклорбенаойной кислоты 172
методом газо-жидкостной хроматографии
авторы: Рыжков А.А., Гейд Ю.П., Бабин В.П., Свари
денко А.С,, Чекавская Д.А.

Количественное определение дикаибы (дианаха, 179
банвела-Д) в растениях и в почве методом хроматографии 
в тонком слое
авторы: Березовский И.Я., Самосвах Д.С., Никотин В.В.

Определение диурона, линурона, монурона, проланида, 184
волана, фаяорана в воде, почве, овощах методом хрома­
тографии в тонком слое 
автор: Самоовах Я.С.

Колориметрический метод определения ко то ран в (пахтарсжа) 188 
в хлопковом масле
авторы: Новикова К.ф», Иеявцер Ф.Р., Аидомпна Т.В.



Жачесжвшное и--ирличесхвеннов определение калина и 1$3
фталана в вине, виноградном соке, листах и ягода 
винограда, в почве ш воде 
авторы: Вайитрауб ФЛЬ, Дронь Л*П*

Определение иельнрекса в воздухе 199
авторы: Сорокина Л*В«, Клнсенго ШЛ*

Определение прометрина в почве, воде и растительном 203
материале методом хроматографии в тонком свое 
автор; Дроздова О.А»

Определение фенаэона в свекле, почве и воде £07
авторы: Эгерт В«Э«, Лиелгалве А,А«

Определение хлората магния в препарате-дефолианте, £13
хлопковом масле, шроте, шахе, семенах, ядрах семян 
ш волокне хлопчатника
авторы: Талипов ЮЛ*, "'жиянОаева РД*, Халимова УД.*, 
Белобородова Н#Ф,
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