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ОПРЕДЕЛЕНИЕ ПШШОШШОД В ВОДЕ, ПОЧВЕ,
КАРТОФЕЛЕ, СВЕКЛЕ, ЕЕ БОТВЕ, МЯСЕ В ПРИСУТСТВИЙ
Д Д Т  И  Д Р У Ш  х л о р о р г а н и ч е с ш  п т а и ц и д о в  и  и ю л и

ИОРММФЕНА XX) В  ПОЧВЕ

.Характеристика препарата

Иолихлоршшвн (ШШ) представляет собой продукт нахшштн 
адского хлорирования хлористохчэ борнила до содержания хлора -  
63-65%* Выпускается в виде 30-65$ концентрате», содержащих: кро­
ме действующего начала, вереженное масло ж эмульгатор* Вт тт• 
центратн получают в виде коричневой или светлояелтой ояродообрая^ 
ной жидкости, обладающей терленовым запахши

Химически ПХП представляет собой сложную смесь хлорированных 
пинеЕов я шс изомеров»

Полйжяоркамфен (ЖЕ) -  продукт к^ашвгического жжорироваиш ши­
фона* По химическому составу близок к тексафену (жлортену)*

IIШ я 1Ш плохо растворимы в воде, хорошо растворит* в органи­
ческих растворителях* Структурные я эмпирические формулы, молекуляр­
ный вес, температура плавления и кипения их, не известны*

принцип т т ш

Метод основал на извлечении нсшшшршшеяа ив исследуемой про­
бы, и-гекоаном, очистки экстракта концентрированной серной кислого!, 
осумкм безводным еерконислш натрием и хроматографировании в то»*- 
ком слое силикагеля марки ttKCKH*

При определении ГОШ в присутствии Щ1 в анализируемой пробе в 
качестве хроматограмм используют теяжяшше гшастянмя размером 
6 x 6  см» Р' змер зерен ешшкагеля 3-10 мк® Фракциоишройшш сш и т- 
геля производят путем седиментации его в сосудах о  водой» Вадвш- 
йш растворителем служит смесь н-гекоана, метилового спирта ш адашн 
ка в соотношении I0:4?0t3« яЯрошшящщ реактивом служит раствор

'lETIteSp^^ 4 Ки**
и хх) Пошшсоркамфева Косматой B*C*f Гршдояко Н»й* ТирШВПР,

Киев»



де|бшяаи&ша и хлористого вднва и ацетоне,
ПХК извлекая® иг почвы н~гевсаном с поеледуадан определе-» 

яшм его методом хеш. удойной хроматографии. В качестве адеор- 
б®й»а используют ходкий алой смеси силикагеля парки Ю  + окись 
алйдашя СI sX) я закрепленный гипсом* Силикагель шгальзувх про» 
овиниай черев овхо 40 меш, Додвшшым раоховрвзелвм олухит ивопро* 
реппловый опврх, Определение Ш  а по две проводах без очисед 
вкоаракга визуальным сравнением площади хроматографических 
(етаядартиого и исследуемого растворов) в учетом инхеноивиосги 
их окраски.

При отсутствии ДД1, кроме выше указаниях, используют какие 
шшвшш размером 9 х 12 см. Дли иаиеоеиш ходкого слоя ждаоль- 
зуюг сшшгагедь, просеянный через сито размером 100 м@ш.

Подвижным расхворигелем служит смесь в-гексана и зхииацеха- 
ха в соохкоезшш 5:1. Проявляющим реактивом служит раствор азотно­
кислого серебра и аммиака в ацетоне.

Количественное определение производится путем визуального 
сращения интенсивности похемнешш и размера пятен проб и стая» 
дархвого раствора.

Реактивы и растворы

Силикагель марки "КСКИ
Мекиловый спирт, 
х.ч.,

Цинк хлористый, 
Пхилацехах,
Вфир дизтюшвцй. 
Изопропиловый
СПИрТ',Г.Х.Ч.
Рейган ж.ч.
Ацетон х.4.
Окись алюминия 
дли хроматографии

раствор то в я г  раствореньем 0,О0Ь г пестицида 
или а-гевоава в меркой колбе да SO мл. Раствор содержит 

100 йкг/ив. Стандартный расгвор о содержанием 500 мкг/мя готовя»
растворением 0,025 г деенадвда в эфире ила н-уесане в меркой

Азотиохислое серебро,
Аммиак х.ч.,

н-1’еисан х .п .,
Дифениламин ч.д.а.,
а̂шрий сернокислый б/г, 

Кальций серяокввлый 2 Н20

Серная кислота уд,вес. 1,84
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шшбе ва 50 шц Раодеорн хранят ь холодихьшкке»
Стандартный рас хвор ПХК готовят рао творением ех*о в ацетоне:

I  ш  ацетонового раствора содэрхше Х00 шт ПЖ*

Проявляющие растворы»
Ш о 0,42 г азотнокислого серебра растворяют в 2,5 т дио- 

тизшированной воды. Прибавляют 1,5 мл аммиака и доводят ацетоном 
до метки в мерной колбе на 50 мл.

№ 2* 0,5 в дифениламина и 0,5 г хлористого цинка растворяют 
в X0G т  ацетона• Этот реактив необходим овежепрйгововяввянй.£  5 
X в дифениламина растворяют в 100 мл ацетона.

Посуда ш оборудование.
Дешхшиые воровка на 250 мл.
Цилиндры мерные на 5, 10, Х00 мл,
Пшеткв :л М О шж% 10-20 шш,
Шприц емк» 10 мкл, I мл,
Прибор для отгонки растворителя,
Колбы для отгонки растворителя (см. рис. I)»
Капиляры для нанесения проб (см* рис.2).
Стеклянные пластинки размером 6x6 ом, 9 ж 12 ом, 12х 18 он* 
Камеры для хроматографирования: батарейный стакан:k *Х6 он, 

см, батарейный стакан: fc »13 ом, Л «? см.
Батарейные стаканы для фракционирования силикагеля Ж  »20 см, 
Л ®Х4 см»
Камера для опрыскивания пластинок - стеклянный колпак, 
Стеклянный пульверизатор,
Сушильный шкаф, кварцевая лампа,
Электрическая мельница для размола силикагеля.
Стеклянная; крыша J  см рис Л), Ее изготовляют следующим обра­

зом: к стеклянной плаотшшв размером 6 х б см приклеивают клеем 
®М> с трех скорой два стеклянные полоски размером 0,5x5,5 он
и №iy размером 0,5 ж 6,0 ом*

Фращшлшррванйе силикагеля.
Гранулы силикагеля марки ИШЗР промывают протонной водой



затем дмстшшрованной, подсушиваю! при температуре 120°С и гру­
бо размвяывают ручной мельницей, а затем в течение 4-3 час. бо­
лее мелко шаровой мельницей (или элекхромельницей).

Суспензию 250 г измельченного силикагеля в 2,5 л листели 
ямроваивоВ воды помещаю* в батарейный схавай (/ь*20 cm, cLs»I4om). 
Высота слоя жидкости в сжакане IS см, Тщательно перемешивают 
содержимое стакана и оставляют на 16 мин. После этого надосадоч- 
вуш жидкость переливают во второй стакан аналогичного размера и 
доливают воду до уровня 19 ом. В этом стакане суспензию отстаи­
ваю® 30 мин, надосадочную .жидкость сливают в третий стакан и ос­
тавляют на 60»м и н затем  жидкость сливают в четвертый стакан и 
оставляют на 120 мин. В этом стакане осядут частицы с радиусом 
3-5 шк. Надосадочную жидкиеть выливают, а осадок собирают и вы­
сушивают при 130-140°С в течение суток. Полученная таким образом 
фракция силикагеля применялась для приготовления пластинок*

Осадки в 1-3 стаканах собирают, высушивают, размалывают 
повторно и вновь используют для седиментации.

Приготовление пластинок

I .  Пластинки размером 6 х 6 см тщательно моют раствором
хромовой смеси, затем раствором моющего порошка, промывают про­
точной водой, затем диоишшрова.,яой, Сушат пластинки.

Взвешивают 0,3 г» силикагеля (размер частиц 3-5 мк) и 
0,015 г гипса (CaJO^' 2Н20 в течение 1-2 оуток прокаливают при 
температуре 180°С и просеивают через сито размером 150 мев.). 
Возможно применение жженого медицинского гипса CAJÔ . 1/2 ff20. 
Растирают навески в фарфоровой ступке и прибавляют небольшими : 
порциями дистиллированной воды (2,5 мл). Полученную массу осто­
рожно выливают на стеклянную пластинку и оставляют сохнуть до 
следующего дня на воздухе, Снимают олой силикагеля с трех сторон 
шириной 7 мм/см рис.4). Затем пластинку нагревают в шкафу при 
130~140°С в течение 20 мин. Хранят в эксикаторе над СаСЙ>.

Перед использованием пластинку вновь нагревают 20 минут 
при температуре 130-140°С, охлаждают и сразу наносят анализируе­
мую пробу и стандартные растворы»

- 56"



2» Пласшииин размером 9 х  12 оы моют как онисано выше» 
Сюшнадодн м а р к и  " К С К 11 размалывают т  мельнице, просеивают 
черев сито размером 100 меш* 14 х1 т а к о г о  ешшкашш ш X г шон 
еа (ем* выше) смешивают в колбе» п р и л и в а м  40 ш  дисдошшровав 
ной водн ш взбалтывают 20 шш. на а п п а р а т е  д а  вотдашвашии 
Приготовленную сорбционную массу равномерно нанося» н а  ттъ 
шшсгянок* С у ш а т  и х  п р и  комнатной т е м п е р а т у р е  в  т е ч е н и е  1? ~ 2П  

час* Храня» в эксикаторе* Перед использованием пластинки наг­
реваю» в  сечение 20 м и н *  яри температур* 130~ 140° С .

3* Пластинки размером 9 х 12 см (для определения поляхлор- 
камфеяа) готовят следующим соривон; 16 г окиси алюминия П-й 
степени активное си и 15 г силикагеле марки ИШ К И , «росеяншпс 
через сито размером 40-50 меш. тщательно растирают в фарфоро­
вой стушш о 50 т  диотшмиров&ияс* воды* Првготомен--
ную сорбционную массу равномерно нанося» яа 8 пластинок* Су­
шат при комнатной температуре в течение 17-20 часов. Хранят в 
эксикаторе.

О п и с а н и е  о д р е д е д е а й я  Ш Ш

х« ^ м ж ш ш т т ^ л ш ш т ш м ж ж л ш й ш т л ш т ш е .

Вола. Х00 мл води экстрагируют н-гекеавом трижды до 
50 мл* Экстракты объединяют и промывают концентрированно! 
серной кислотой (порциями до 25 мл) до тех вор» кока свевая 
порция кислоты перестанет окрашиваться и мутнеть* Слой кислоты 
отбрасывают» а н~гекоан промывают дистиллированно! водой два- 
три раза «о X00-I50 мл. Фильтруют экстракт через воровку, за­
полненную безводным сернокислым натрием и уваривают досуха*
К охлажденному остатку приливают 0,1 мл н-гексана* 0 помощью 
мияршприца или мнкрешипетки отбирают 20 мел ш наносят на ада-,- 
тяяау* Затем производят хроматографироваше*

5(М00 г почвы» просушенной на воздухе ш просеян- 
ной через ойтй (диаметр отверстий 3 мм), заливают ннгексаном 
так, чтобы проба была тдшоотвш покрыта им и встряхивают ш те­
чение чет* Фильтруют через бумажный фильтр ш пробу почвы снова 
величают tv rmimnm и «отряхивают » течение чтж Фильтруй»

И



экстракты объединяют и промываю® концентрированной серной кис­
лотой. Дальне делаю® так как описано выше (методика для 
воды).

Каваойель. свекла. 50 г измельченного картофеля ют 
свеклы заливаю® н-гексаном т*>к, чтобы проба бала полностью 
покрыта им. Встряхиваю® I  час на аппарате для встряхивания. 
Н-гекойн декантирую®, а пробу наливают свежей порцией н-генеа» 
на. Встряхивают еще I чао. Н-гекоаи декангирую®. Вытяжки объе­
диняю® и фильтрую® через слой безводного сернокислого натрия *'» 
Упаривают досуха. Приливают 0,1 мл н-гекоава. С помощью микро- 
шприца или микропипетки отбирают 20 мкл и наносят на пластинку, 
Проие-одят хроматографирование.

Боева свеклы, картофеля. 25-50 г» измельченной ботвн за­
ливаю® н-гексанои так, чтобы проба была полностью покрыта им. 
Встряхиваю® I час на аппарате для встряхивания. Н-гексан де -  
квитируют, а пробу заливаю® свежей порцией н-гесана и встряхи­
вают I  чао. Декантирую® н-гесан. Вытяжки объединяю® и промы­
ваю® концентрированной серной кислотой (порциями но 25 т )  до 
®ех пор, пока свежая порция кислоты перестанет окрашиваться и 
мутнеть» Слой кислоты отбрасываю®, а н-гексан промывают дистил­
лированной водой два-три раза по I00-I5Q мл. Упаривают н-гек­
сан досуха. К остатку прилив.' эт холодный ацетон н фильтруют че­
рез воронку, заполненную безводным сернокислым натрием. Упари­
вают досужа и приливают 0,1 мл н-гексана. Отбирают 20 мкл с 
помощью микрошприца и нанося® на пластинку. Производят хромато­
графирование.

Мясо. 25-50 г мяса измельчают и заливаю® н-гекоаном так, 
чтобы проба была полностью покрыта им. Встряхиваю* I чао на 
аппарате для встряхивания. Фильтрую®, а пробу заливают свежей 
порцией гексана. Встряхивают I  час. Фильтруют через бумажный 
фильтр. Фильтраты соединяют и промывают концентрированной сер­
ной кислотой до тех пор, пока свежая порция миолога перестанет

х1 Войн экстракт окрашен, необходимо произвести очистку о 
помощью серной кислоты, как описано выше (методика для води).

- i '8 "



окрашиваться и вденете, Слой кислоте отбрасывают, а гексан 
промываю» дистиллированной водой два-три раза по 100-150 мл» 
Сушш экстракт безводный сернокислым натрием. Упариваю* досужа» 
(если появляется белый нале* на стенках колбы» что свидетельст» 
вуе;г о наличии аиров» so в остатку прилива»* холодный ацетон в 
фильтруют черва бумажный фильтр» Упариваю® ацетон досуха» При­
ливаю» к  сухому остатку ОД мл гексана» Отбирают с помощью иак- 
рошприца ЕО икл и нанося* на пластивку, Производят хроматографа 
ровате.

2. Хроматографирование.

Ори возможной совместной присутствии в анализируемой пробе 
полшшршшена и  ДЦТ экстракт необходимо наносите на пластинку 
размером б л б см» Расстояние точен нанесения ох нижнего и боко­
вого края пластеина составляв* 8 мм» Расстояние между точками на­
несения 10 мм (рис. 4). Нанесение проб а стандартных растворов 
производится с помощью микроиприца, никрошшетки ила калиброван­
ного кашшяра еыкоотею 10-20 ыкя, так, чтобы диаметр пятна не 
превышал 3 мм. Стандартные растворы наносят в количестве 5-10 
мет. Яондентрация этих растворов 500 мкг/мл . После нанесения 
проб и  стандартных раотворов к пластинке прикладывают стеклян­
ную крышку (ем. рис» 3) .  и  скрепляют резиновым кольцом» Силика­
гель не должен прикасаться к крышке» Опускают в камеру для хрома­
тографирования. Подвижным растворителем служат смесь и-гексанау 
метилового ойирта и ашшака в соотношении I0:4t0»3. После подня­
тия растворителя на высоту 4 см» пластинку вынимают» крышку сни­
мают, сушат пластинку и опрыскивают 0,5^-ным раствором дифенила­
мина и хлористого цинка в  ацетоне (реактив й 2)» Затем нагревают 
в сушильном шкафу 10-15 мин. при 140-160°С. При наличии полихлор- 
йинена (полихлрркамфена) появляется голубовато зеленее пятно, при 
наличии да» ДДЕ -  красное» ТО -  голубое» гептахлора -  синее» 
алдрин и Щ Г -  не окрашены.

Количественное определение производится путем визуального 
сравнения размера и интенггивности пятен стандартного раствора в
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пробы. Расчет содержания пестицида в проб© производится по фор- 
ауле;

где Ж 
А

да в мвг,
В
С

д

Если в
мкг» го на пластинку нанося* весь отстаток. Расчет производится
по'формуле;

X s  —Л—  /  вде д.в.Х. см вше).
В

Определение ПХП не мешает наличие ДЦТ» ДДЕ, ДМ» гептахяо- 
ра, алд^ла, ГХЦГ. Средний процент определения -  72 -  80JS.

При отсутствии ДДТ и других хлороргшлческих пестицидов 
хроматографирование экстрактов можно, кроме вышеприведенных, 
производить на п„ дстишшх размером 9 х 12 он.

На пластинку при помощи шприца или пипетки наносят исследуе­
мую пробу в одну точку так» чтобы диаметр Пятна не превышал I  см. 
Колбочку с экстрактом два раза омывают небольшим количеством 
гексана (0,05-0,1 мл), который Также наносят Па пластинку в центр 
первого лтна. На расстоянии 2 см от места нанесения анализируе­
мой пробы на пластинку наносят стандартный раствор ЙИ1 (ЮОмкг/
«  в количестве 5-10 мкг и производят хроматографирование в сме­
си н~гекоаиа и этилацетата в соотношении 5:1. После окончания 
хроматографирования пластинку оунат па воздухе и опрыскивают рас­
твором азотнокислого серебра и аммиака в ацетоне» Йжавтинку сно­
ва -ушат и облучая* УФ-светои до проявления пятен -  10-15 шв«

-  неизвестное содержание в мг/кг, мг/л,
-  экспериментально найденное количество неотици-

-  количестве пробы в г, ил,
-  количестве растворителя, прибавленного к сухо­

му остатку в мл,
-  количество выше указанного’ растворителя, отобран­

ного для нанесения на пластинку в мл.

пробе присутствует ГОТО в количестве меньше» чем 10
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При величии йзШ аоивлвютои черные пятна т  бело» фоне, Влиуаль-- 
во сравниваю* размер в интенсивность пятен стандартного раство­
ра о пробой и определяю» содераание fllll в пробе. Расчет произво­
дится по формуле, проведенной выше..

Значение ввзштт Яр дая !Ш1 » 0,83 £ 0,05, для Д Р - 
-  0,85 £ 0,05. Определению мешает наличие и других хнороргаш- 
ческих пестицидов. Средни! проценк определения ПХП - 75-80^, 
Чувствительное»* определения -  1-2 икр в пробе.

Описание определения ДМ

Навеску почвы (100 г) помещают в эрленмейеровсвую колбу 
евивифом и заливаю» 150-180 ми н-гаксана. Экстрагирую» на «у» 
тень--аппарате в течение 2-х часов, Экстракт отделяю* о* почвен 
ной массы фильтрованием через воронку о бумажным фильтром. Os- 
гошюх н-гексан на водяной баве до объема 0,3 мл. 8»о» остаток 
без очистки нанося» количественно /  промывая колбу k раза 0,5 
мл гексана /  в точку на пластинку яа расстоянии 1,5 си о» ник- 
вето крав ее. На расстоянии 2 см одно о» другого нанося» несколь 
ко стандартных рас яворов о различным содержанием ПХК. Хрома то- 
графиру»» при комнахвой температуре. Подвижным растворителем 
служих изопропиловый спирх. Растворителю дают подняться ко хро­
матограмме на 10- см.

Пооле хромахографировьайя и испарения на воздухе подвижной 
фазы проявляю! расхвором дифениламина (реактив № 3) и еще влаж­
ные пластовки освещают ультрафиолетовым свесом 5-10 минут.
6 пробах содержащих ПХК, проявляются хорошо сформированные ияг- 
на ПХК сиренево-еерого цвеха о величиной fl|- ~ 0,65 - О,?.

Чувствительность метода 0,05 мг/вг.

Количемсвенное определение ПХК проводят прямым сравнением 
площади пятна исследуемого раствора с серией стандартных раствор, 
ров* нанесенных на ху же пластинку, с учетом их площади и интен­
сивности окраске в расчитывают по формуле приведенной вше.

Хорошие пятна ВХЙ получаются и при использований в качестве 
подвижного растворителя состоящей» йз смеси й-гексана с ацетоном 
в соотношений 9 и  при что* величина ИР 0,69,

- if-
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