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ОПРЕД ЕЛ ЕНИЕ ДД'1\ Г Х Ц Г , АЛЬДРИНА й Г Е К С А - 
ХЛОРБЕНЗОЛА В . JO IIK Q B U X  Ш РОТАХ,  ОБОГАЩЕН

НЫХ И НЕОБОГАЩЕННЫХ 1М ИД АМ И

Характеристика гшепараюв 

(4,4* -  дихиордифенюирихлорвтан)

Мол.вес 854,51

Технический препара® ДДТ -  кристаллическое вещество, 
маслянистое на ощупь, обладающее характерным запахом. Цвет 
от белого и серого до кремового. Технические препараты ДДТУ 
помиио 4,4* -  ДДТ (70-72$), содержа! 2 ,4  -  ДДТ (20-21$) и 
4 ,4 Т -  ДДТ до 4,0$,

Химически чистый ДДТ -  белое кристаллическое вещество. 
Температура плавления Ю8,Б«109®Се Летучесть « 2?,1СР* мг/л 
при 20°С и 760 мм р т .ст . Хорош растворим в органических 
растворителях.

ДДД
(4,4* -* дихлордцфенйлдш:|шроретан)

Мол.вео В20,Об

"38 “



Белое кристаллическое вещество. Температура плавления 
109»4-И0°С* Без запаха# хорошо ра ство ри м  в о р га н и ч е с к и х  

растворителях. Менее т о к с и ч е н , чем ДДТ.

т щ Г
(гексахлорциклогекоан)

Мол.вес 290,96

Технический ГХЦГ * кристаллический, маслянистый на 
ощупь продукт, обладающий характерным запахом плесени.
Коропю растворим в органических растворителях.

Известно 8 изомеров гексахлорциклогексана (альфа, бета, 
гамма, дельта). Токсичным начале \ препарата является гамма 
изомер, температура плавления Ш °С , летучесть ~ 9 ,8 *  К Г 5мг/л 

, .1 при 20°С и 760 мм р т .с т .

Альдрин

(1 ,2 ,8 ,4 ,1 0 ,1 0  ~ гептахлор -  1 ,4 ,4 а ,5 ,8 ,8а -  гекса- 
иидо 1 ,4  -  яддоякво -  5 ,8 ,  -  дшетанояафтаяин)

с г

u s

и
ш .

и
чI

Мол.вео 864,94

3 9 -



Белое кристаллическое вещество, почти й т  запаха* 
Температура плавления 104-104,Б°С* Хорошо растворим в орга
нических растворителях* Технический препарат ~ воскообразное 
вещество*

Гексахлорбензол

а а

С&

Белое кристаллическое вещество, температура плавления 
2Й60С давление пара хщш 20°С 1,089*10"® мм p r .c s .

Практически нерастворим в воде, хорошо растворим в бен
золе, хлорбензоле, спирте и других органических растворите
лях*

Принцип метода*}

Метод основан на извлечении ядохимикатов из исследуе
мой пробы о помощью н-гекоана, очистке экстракта на колон
ке с окисью алюминия ш последующем хроматографировании в 
тонком слое окиси алюминия®

Подвижным растворителем служит н~гекоан. Пятна опреде
ляемых препаратов обнаруживают после опрыскивания пластинок 
раствором аммиаката серебра в ацетоне о добавлением пергид
роля и последующим облучением ультрафиолетовым светом* Ко
личественное определение производят путем визуального срав
нения подученных пятен с пятнами из стандартных растворов, 
вносимых в экстракт ив минимальной навески исследуемого 
шрота, в которой ядохимикаты не обнаруживаются*

Модельный экстракт и исследуемые пробы подвергаются 
очистке на колонке в идентичных условиях* Это позволяет

X) Разработан кандлбх*наук Беловой А .Б ., os.- 
ником Новиковой JUB* ВийШ йров., Ленинград

.научным оотруд-
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приблизить чистых ядохимикатов в модальном экстракт©
и ядохимикатов, извлекаемых из исследуемого шрота, а также 
избежать ошибки определения, связанной с частичной потерей 
ядохимикатов при очистке*

Реактивы и растворы

Н-гексан или петролейный эфир с температзрой кипения 
40~7С°С*

Диэтйловый эфир

Ацетон х*ч.

Смесь диэтилового эфира о гексаном -  15:86

Натрий сернокислый безводный х*ч*

Насыщенный раствор безводного сернокислого натрия в 
серной кислоте уд«вес I ?84 (100 г  безводного сернокислого 
натрия растворяют в од ом литре серной кислоты)*

Окись алюминия для хроматографии 2 степени активности, 
просеянная последовательно через сита в 100 меш (размер от
верстий 0,147 мм) и 150 и т  (размер отверстий 0,104 мм)л 
Для работы используют фракцию, остающуюся на сите в 150 меш*

Кальций сернокислый (OaJtX^EH^O) чда* Просушивают в 
сушильном шкафу при температуре 180°С в течение 48 часов *

Хранят в банке с притертой пробкой*

Спирт этиловый

Стеклянная вата, очищенная концентрированной серной 
кислотой в промытая д и стиллированной  водой, высушенная*

Проявляющий реактив* Готовят в день употребления. На 
пластинку размером 9x1£ см расходуется 8-10 мл раствора*

0,1  г овежепервкристалливованного азотнокислого сереб
ра растворяют в 2 мл аммиака уд,вес 0 ,9  и доводят объем до
50 мл ацетоном* Вашем добавляют ОД мл ВО# пергидроля*

- * /-



Для заполнения колонок» Окись алюминий для хрома тогра™ 
фии И степени активности, просеянная через сига в IGO-I50 
меии, прописанная кондентрированной серной кислотой в коли
честве 1 объем верной кислоты на 2 весовых части окиси алю
миния»

В отопке икиоь алюминия заливают кислотой и тщательно 
перемешивают» Полученною массу в виде комочков вносят в ко
лонку черев воронку, заливают гексаном, почти не утрамбо
вывая»

Стандартный раствор пестицидов 1000 ыкг/мл (10 мх* ДДТ, 
и такое ае количество алдрина, ГХЦГ и гекоахлорбензола (все 
вместе) растворяют в 10 мл гексана. Хранят в холодильнике 
в плотно закрытой склянке. Перед употреблением делают необ
ходимое разведение до содерания б мкг в 10 мкл»

Приборы и посуда

Пластинки для хроматографии» Стеклянную пластинку раз
мером 9x12 или 10x20 см тщательно промытую содой, хромовой 
смесью, дистиллированной водой и высушенную, протирают эти
ловым спиртом и покрывают сорбционной массой. Сорбционная 
масса из окиси алюминия готовится следующим образом; 50 г 
окиси алюминия, просеянной через сита 10СИ.5О меш., смеши
вают в фарфоровой ступке о б г сернокислого кальция, перено
сят в колбу, прибавляют 75 мл дистиллированной воды и встря
хивают до образования однородной массы» 10 г сорбционной 
массы наливают на пластинку и, покачивая, равномерно распреде
ляют по всей поверхности. Сушат пластинки при комнатной тем
пературе 24 часа, затем при П0°С 25 минут, либо сушат на 
воздухе 20 минут и при П0°С ~ 45 минут» Хранят пластинки 
в эксикаторе, а перед употреблением обязательно активируют 
в течение 5 минут при И0°С,

Делительные воронки на 100, 250, 500 мл

Колбы о притертыми пробками на 100 и 250 мд

Прибор для отгонки растворителей

-  Ы -



Колбы круглодонвые на 5 0 , 100 мл 

Шкафы сушильные 

Термометры контактные 

Реле

Микро шприцы на 10 цкж (0 ,0 1  мл) для нанесения стан
дартных растворов.

Стеклянные капилляры для нанесения проб или микропипег 
ки на 0 ,1  мл»

Термостат

Пульверизаторы стеклянные для опрыскивания пластинок

Камера для хроматографирования -  стеклянный сосуд с 
притертой крышкой» Можно использовать эксикатор»

Камера для опрыскивания 

Бани водяные 

Прибор для встряхивания 

Ртутно-кварцевая лампа ПРК-4

Пробирки с пришлифованными пробками емкостью I  мл с
отводами на ОД мл»

Стеклянные хроматографические колонки; диаметр 15 мм, 
длина 150 мм»

Приготовление колонки

Колонку сначала заполняют на I  см стеклянной ватой , 
имеющей волокна 1-2  см» После внесения слоя через него про
пускают небольшое количество смеси этилового эфира с гекса
ном» Затем колонку заполняют на 2 ,5  см окисью алюминия и 
также промывают смесью диэтилового эфира с гексаном» После 
этого колонку заполняют еще па 2*5 см окисью алюминия, про
питанной серной кислотой*

- H i -



Рпиоавие определения

Экстракция препарата ив пробы и очистка
экстрактов

Навеску шрота (обогащенного 10 г ,  необогащенного 20 г) 
иди лузги (20 г) долях на две равные части, помещают в кол
бы на 100-260 мл с притертыми пробками* Заливают пробы гек
саном в количестве 3 объема гексана на одну весовую часть 
анализируемой пробы и встряхивают на аппарата дня встряхи
вания 80 минут* Экстракт фильтруют через воронку Бюхнера, 
не перенося пробу на воронку* В ту же колбу заливают пов
торно такое же количество гексана, встряхивают еще ВО минут, 
фильтруют, количественно перенося пробу на воронку Бюхнера 
с помощью ВО мл гексана (8 раза по 10 мл)* Полученный 
экстракт упаривают до объема около 30 мд и пропускают через 
колонку со скоростью 2 мл/мин. Промывают колбу и колонку 
50 мл смеси диэтилового эфира о гексаном* Эту операцию необ
ходимо проводить непрерывно, не оставляя на другой день* 
Очищенный экстракт полученный с 2-х параллельных колонок 
объединяют и упаривают до I  мл на установке для отгонки 
растворителей* Затем количественно переносят в пробирку ем
костью около I  мл и осторожно выпаривают при температуре 
60°С до конечного объема приблизительно 0 ,2 -0 ,3  мл* Про
бирку помещают на 15-20 минут в морозильную камеру холо
дильника, декантируют дважды небольшим количеством охлаж
денного гексана и затем упаривают гекоан почти досуха (ко
нечный объем 2-В капли)*

Параллельно с исследуемой пробой готовят 2 модельных 
экстракта каждый из которых получен из I  г того же шрота 
(лузги 2 г)*

Примечаниеt при анализе гранулированного шрота его 
необходимо размельчить*

Перед очисткой на колонке в модельные экстракты вносят 
определяемые ядохимикаты в количестве ID мкг и 5 миг (по 
|0  мвл модельных растворов)* Дальнейший ход анализа аналоги
чен описанному для исследуемой пробы,



Хроматографирование

Упаренные экстракты (исследуемые и модельные) о помощью 
капилляра количественно наносят на пластинку на расстоянии 
2 ом от края» трижды обмывая пробирку 2-3 каплями гексана* 
Нанесение производят в одну точку так» чтобы диаметр пятна 
не превышал 0»5 см.

Пластинку с нанесенными растворами помещают в термо™ 
статированную при 22°С камеру для хроматографирования» на 
дно которой налит н-гек ан, за  30 минут до начала хромато
графирования* Край пластинки с нанесенными растворами может 
быть погружен в подвижный растворитель не более, чем на 
0 ,5  см.

После того, как фронт растворителя поднимется на 10 см, 
пластинку вынимают из камеры и помещают в сушильный шкаф 
на 5 минут при температуре 30°С* Далее пластинку опрыски
вают проявляющимся раствором, и облучают у.ф . светом в те
чение 10-15 минут* Пластинки следует располагать на расстоя
нии 20 см от источника света, При наличии хлорорганичеокш 
пестицидов на пластинке появляются пятна серо-черного цве~ 
т а .

Обработка данных анализа

При обнаружении пятен ядохимикатов в исследуемой про- 
бе испытуемый шрот (лузга) бракуется дин использования в 
рационах лактирующих животных и яйценоских птиц1)#

Для определения возможности использования шрота (луз
ги) в рационах откормочных животных пятна, полученные при 
анализе исследуемого образца сравнивают с пятнами стандарт
ных растворов. При этом учитывают что на моделях ядохимика
ты располагаются в следующем порядке от линии старта:

-ГХШ?, ДДТ (основное пятно), 2 ,4  ДДТ, алдрин и 
гексахлорбензол.

Шрот (лузга) считается пригодным для использования в 
рационе откормочных животных и птиц в том случае» если:

I )  Временные предельно допустимые остаточные количества 
пестицидов в кормах для сельскохозяйственных животных 
от 5 ноября 196? г .



а)  пятно, соответствующее гексахлорану оудет напев 
интенсивным, чем модельное пятно, содержащее 10 мкг укааан- 
него препарата в пробе;

6} пятно, соответствующее ДДТ будет слабее, чем модель, 
оодержащая 6 м кг|

в) пятно* соответствующее на модели алдрину будет отсут
ствовать в исследуемой пробе*

йримечание: гексахлорбенвод (самое верхнее пятно на 
хроматограмме) в кормах не нормируется

Чувствительность определения 

Еузга -  0,05 мг/кг
Шрот необогащенвый липидами -  0,05 мг/кг 
Шрот, обогащенный диадами - о д  ш т / ш

- # 4 -
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Определение осгагков ИХ в растениях методом гонко- 68
еяойнай хроиаяографаи
assopas Коекагый 35*0», Нояенокаа ФД., Тверская Б«М»

Определение кеямана в огурцах методом тонкослойной 66
хроматографии
авторыs Фомичева Л «Г., Ефимова Л.И*

Определение эфирсуяьфонага в винограде, сове, воде 71
Нйне неходок ТСХ
авторы: Голубев Т«й«, Владимирова Л,Г,, Колобродова Ю.М. 

Фосфороргавические соединения

Опраделение авревса и каратана в растительных продуктах 74 
в воде
авторы: Юшевшсо и «А*, Шмитадона А .И»
Определение буаифооа в продуктах промышленной царева-* 80
ботам хлопка-сырца й^мева& хлопчатника методой гонко-* 
мойкой хроматографии
авторы г Талнпов ШЛ., Дда.янбаева Р.Х„, Халикова УД,,
Шейнина Г Д», Белобородова Н.®«

Ввзшрсграфачесшй метод определение мегияшгрофооа 86
s растительной пробе а почве 
авторы: Пагтаку ®,и., Сороковая л «в»

Буыадав-хровавографнчвокий качественный и колориметрический 80 
количественный методы определенна иетнадатрофоса в расти»
®дав>иой проб» в почве 
авгор: Натранву Ф«8.



Определение трихлориетафооа-З в молоке к молочник 
продуктах с помощью тонкослойной хроматографии 
авторы: Молочников В.В., Серебренникова; ВД«, Мо
чалов В.И.

Определение фоофашда, антио и карбофоса в воздухе 
методом гаао-кидкоотной хроматографии 
авторы: Клиаенко МД., Гиренко Д.Б.

Определение оайфооа в воде, продуктах питания рас
тительного происхождения, почве биологическом ма
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,

96
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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 к ал и н а  и 1$3

фталана в вине, виноградном соке, л и с т а х  и я г о д а  
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, ш а х е , семенах, ядрах семян 
ш волокне хлопчатника
авторы: Талипов ЮЛ*, "'жиянОаева Р Д * , Халимова УД.*, 
Белобородова Н#Ф,
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