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Вологда — 1974
ОПРЕДЕЛЕНИЕ АЛЬДРИНА, ГЕКСАХЛОРАНА, ГЕПТАХЛОРА, ДДТ, ДДД, ДДЭ В ВОДЕ, ОВОЩАХ, ФРУКТАХ И БИОЛОГИЧЕСКОМ МАТЕРИАЛЕ МЕТОДОМ ГАЗО-ЖИДКОСТНОЙ ХРОМАТОГРАФИИ

Принцип метода

Метод основан на извлечении препаратов экстракцией органическими растворителями, очистке экстрактов путем распределения между двумя несмешивающимися жидкостями: гексан - ацетонитрил или гексан-диметилформамид с последующей очисткой на колонке из окиси алюминия. Конечное определение производится на хроматографе с детектором по захвату электронов.
Чувствительность метода составляет:
1) в воде — 0,0004 мг/л; 
2) в картофеле, свекле — 0,001 мг/кг;
3) в яблоках, капусте, биологическом материале — 0,002 мг/кг.

Реактивы и растворы

Для экстракции и очистки экстракта:
н-Гексан, х. ч., перегнанный.
Ацетон, х. ч., перегнанный.
Ацетонитрил, ч., насыщенный н-гексаном.
Диметилформамид, ч., насыщенный н-гексаном.
Натрий хлористый, водный раствор 10%.
Натрий сернокислый, ч. д. а., безводный, свежепрокален- ный и 2% водный раствор.
Окись алюминия, безводная или II степени активности.
Перед употреблением окись алюминия заливают на 2 часа водным раствором соляной кислоты 1:1, затем отмывают дистиллированной водой до рН суспензии 4—5. Высушивают при 80°С.
Стандартные растворы х. ч. препаратов в н - гексане 1 и 0,5 мкг/мл.
Азот особой чистоты.
Носитель хромосорб W 80—100 меш. (или другой подобный носитель: целит 545, хромотой N).
Неподвижная фаза—метил силоксан SE-30 (5%) или другая подобная кремнийорганическая фаза.
Стекловата.
Приборы и посуда

Хроматограф «Цвет-5» или другой марки с детектором по захвату электронов.
Колонки стеклянные длиной 1 жХ'З мм.
Микрошпри ц.
Сушильный шкаф.
Делительные воронки 500, 300, ,150 мл.
Прибор для отгонки растворителей.
Колбы круглодонные со шлифом 50, 150, 250 мл.
Воронки химические диаметром 12 см.
Колонки стеклянные, хроматографические, диаметр 18— 20 мм, длина 20 см.
Колонка заполняется адсорбентом следующим образом: в узкий конец колонки вкладывается ватный тампон и наливается взвесь окиси алюминия с н-гексаном в таком количестве, чтобы после оседания адсорбента высота его слоя достигла 7— 8 см. На окись алюминия насыпается слой 2—3 см безводного сернокислого натрия.
Баня водяная.
Прибор для встряхивания.

Описание определения

Экстракция препаратов и очистка экстрактов

ВОДА. 500 мл воды после фильтрования через ватный тампон встряхивают на аппарате для встряхивания с 50 мл н-гек- сана в течение 30 мин. Экстракцию повторяют трижды, гекса- новые экстракты объединяют, сушат над безводным сернокислым натрием и отгоняют растворитель на приборе для отгонки растворителей до объема 0,2—0,3 мл. Переносят остаток количественно в мерную пробирку со шлифом. Конечный объем раствора не должен превышать 1,5 мл, 2—5 мкл этого раствора вводят в газовый хроматограф.
КАРТОФЕЛЬ, OBEKJIA. 50 г пробы измельчают, заливают 50 мл н-гексана, встряхивают в течение 15—20 минут, экстракцию повторяют дважды. Отделяют экстракт в делительную воронку, встряхивают с 20 мл концентрированной серной кислоты; гексановый слой осушают безводным сернокислым натрием, упаривают раствор, как описано для воды, и хроматографируют.
ЯБЛОКИ. 50 г яблок (измельченных) экстрагируют дважды 50 мл диэтилового эфира в течение 15—20 минут. Отделяют экстракт в колбу для отгонки и упаривают досуха. Б эту колбу прибавляют предварительно охлажденную до +5, +3°С смесь ацетон-вода (4:1), быстро фильтруют раствор в делительную воронку и к фильтрату прибавляют 25 мл гексана. Встряхивают 1—2 минуты. Отбрасывают водный слой, сушат гексановый экстракт безводным Na2S04. Упаривают до объема 1— 2 мл, которые количественно переносят на хроматографиче- скую колонку с окисью алюминия. Дают раствору впитаться и элюируют ядохимикаты 100 мл смеси, состоящей из 10 мл эфира и 90 мл н-гексана, Элюат упаривают, как списано выше и хрэматографируют.

Биологический материал

КРОВЬ. 2—3 мл цельной крови трижды экстрагируют по 5 мл гексана. Экстракты объединяют и дважды встряхивают с 5 мл концентрированной серной кислоты. Гексановыэ экстракты объединяют, сушат над безводным сернокислым натрием, переносят в прибор для отгонки растворителя и далее поступают так, как описано для воды.
ПЕЧЕНЬ, СЕРДЦЕ, ПОЧКИ, ЖИР. 5 г измельченной ткани заливают 25 мл концентрированной серной кислоты, встряхивают 5 минут, прибавляют 25 мл н-гексана и оставляют на 30 минут. Гексановый слой отделяют, а пробу заливают свежей порцией -н-гексана и повторяют экстракцию. Экстракты объединяют, переносят в прибор для отгонки растворителя, отгоняют растворитель до 5—10 мл. Переносят раствор количественно в делительную воронку, прибавляют 15—30 мл диметил- формамида или ацетонитрила, насыщенного гексаном. Необходимо, чтобы соотношение раствора гексана и диметил- формамида или ацетонитрила было не менее 1:2. Встряхивают воронку 1 минуту, дают разделиться слоям и переносят диме- тилфор'мамидный или ацетонитрильный слой в другую делительную воронку, в которой находится 50 мл гексана и 350— 400 мл 2% раствора сернокислого натрия (в случае диметил- формамида) или 50 мл гексана и 350—400 мл 10% раствора хларистого натрия (в случае ацетонитрила). Переворачивают воронку 3—4 раза и дают разделиться слоям. Отделяют слой гексана, а водный слой экстрагируют еще раз 50 мл гексана. Объединяют гексановые фракции, промывают 100 мл дистиллированной воды, упаривают до объема 2—3 мл и остаток количественно переносят на колонку с окисью алюминия. Элю- ируют пестициды 100 мл смеси (10 мл эфира и 90 мл гексана), упаривают элюат и анализируют на газовом хроматографе.
Условия хроматографирования для хроматографа «Цвет-5»
Скорость протяжки ленты 6 мм/мин.
Рабочая шкала электрометра 1 X 10_10а.
Колонка стеклянная 1 м Х 3 мм.
Носитель хромосорб  W 80—100 меш., покрытый 5% SE-30.
Температурные режимы: 
испарителя — 220°,
 колонки —190°, 
детектора — 2120°.
Скорость газа носителя азота — 60 мл/мин.
Напряжение, подаваемое ,на детектирующую систему, 117 в.
Линейный диапазон для линдана, гептахлора, альдрина ОД—1 нг, для 4,4-ДДЭ, 4,4-ДДД, 4,4-ДДТ-2-б нг. 




Время удерживания препаратов по альдрину:

	Препарат
	    Относительное t уд.


	Гептахлор
Альдрин
4,4-ДДЭ
4,4-ДДД
4,4-ДДТ
	0,47
о,ад
1,00
1,95
2J52
3,38



	

	

	

	

	

	


Время удерживания  альдрина 3,5 мин.
Расчет ведут по формуле:
                                                                               [image: C10A7A1F]



Где	 X — количество препарата в мг/л, мг/кг;
А — количество препарата в стандартном растворе, введенного в хроматограф, в нг;

	S 1—площадь — высота) пика стандартного раствора препарата, введенного в       
         хроматограф, мм2 (мм);
	  S 1— площадь (Н2 — высота) тика препарата в пробе, мм2 (мм);
  V1 —объем экстракта, введенный в хроматограф, в мкл; 
  V2 —общий объем экстракта после упаривания, в мл;
             V3 — количество анализируемой пробы, мл {г).
 Обнаружение составляет: в яблоках, печени, жире, почках—линдан, гептахлор, альдрин 78+5,2%, 4,4 -ДДЭ, 4,4-ДДД, 4,4-ДДТ — 87+6,2%. В остальных средах процент определения 92,3+4,7%.
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VeioBusa XpoMaTorpadgupoBaHusa AL xpomaTtorpada «I[BeT-5».
, CKOpOCTH NMPOTSAMKKH JIEHTDI 6 mMm/MUH.
PaGouas mkama slekrpomerpa 1 X 10~ "a.
Korouka crexaaHHas 1 m X3 mm.
Hocurens xpomocops W 80—100 meur., noxpeiTeiit 5% SE-30.
TeMnepaTypHble PEKUMEL:
ucmapurens — 220°,
womoHku  — 190°,
nerextopa — 220°.
CKOpOCTH Tada HOCUTEJd a30Ta — 60 ma/MUH.
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31¢ B: :
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0,1—1 ne, ana 4,449, 44000, 4,4- 00T — 2—5 He.
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