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МЕТОДОЙ ТОНКОСЛОЙНОЙ ХРОМАТОГ]

Ш тттрл& ж лттж ш

Кельтан (хяорэтаиол) - 2 ,2 ,2~трюрюр~1 ,3>бие (4™хлорфе~ 
тп) ~ этанол, мол*в@с 870,48* Температура плавления 789&~ 
?9,§°С, кипения -  180°С (при давлении меньше ОД мм рт* 
столба)* Растворяемся в большинстве органических растворите- 
лей* Выпускают кельтаи в виде омачивающихся порошков! дуо?- 
тов и концентратов эмульсий*

Н и ш ш ш

Метод основан на извлечении препарата И8 исследуемой 
пробы н-гексаном и последующем хроматографировании в тонном 
слое* Подвижным растворителем служит бензол* Кельтая на 
хроматограммах обнаруживается после опрыскивания пластинок 
раствором аммиаката серебра в ацетоне с последующим облуче­
нием ультрафиолетовым светом* Количественное определение 
производится путем визуального сравнения*

Чувствительность метода 0,02 мг/кг* Другие хлорорганв» 
чеокие пестициды определению кельтана чь мешают* Полнота 
извлечения пестицида из пробы 90-100^*

Ш ш т ш л^т т лт

й-гексан
Бензол х*ч*
Натрий сернокислый безводный х*ч*
Алюминий окись для хроматографии Z от* активности шш 
кремний двуокись для люминофоров
Кальций сернокислый (Ca^04 х 2Hg0) чда* Просушивают 
в сушильном шкафу при температуре Х50°0 в течение 6 
часов* Хранить в банке с притертой пробкой*

П Составлено Фомичевой Л.Г. и Ефимовой !*й* М0СТА8Р, лабо­
ратория по определению остаточных количеств пестицидов 
в продукции польского хозяйства, Москва
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Проявляющий реактив : 0,5 г азотнокислого оерео'ра раст­
воряют в 5 ия дистиллированной воды, прибавляю? 5 ня аммиа- 
ка (уд.вес - 0 ,9 )  и доводя? объем раствора до 100 мл ацето­
ном. Готовят в день употребления. На пластинку размером 9*. 
х12 ом раоходуетоя 8-10 ил раствора.

Стандартный раствор кельтана 100 икг/мл (10 иг кельта- 
на в 100 ил гексана) , хранят в холодилвншсе в плотно закры­
той склянке. Стандартный раотвор пестицида можно приготовить 
из 20J6 концентрата зиульоии, произведя ооответотвующие рас­
четы.

Олаотивки для хроматографии. Стеклянную пластинку раз­
мером 9x12 тщательно промывают оодой, хромовой омеоы), дио- 
тиллированной водой и оушат в вертикально» положении. Перед 
нанесением сорбционной наосы пластинку протирают спиртом. 
Сорбционная масоа ия окиои алюминия готовитоя следующим об­
разом: SO г окиои алюминия, просеянной через сито 0,1 мм, 
смешивают в фарфоровой отупке о б г оернокиолого кальция, 
переносят в колбу, прибавляют 76 мл дистиллированной йоды 
и встряхивают до образования однородной маооы. 7-10 г сорб­
ционной маосы навивают на пластинку и, покачивая, равномер­
но распределяют по всей поверхности. Сушат пластинки при ком • 
ватной температуре 18-20 чаоов и хранят в эксикаторе над 
б/в хлориотым кальцием.

Сорбционная маооа из двуокиои кремния готовится в той 
же последовательности в следующих пропорциях: 12 г двуоки­
си кремния, I г гипса и 50 мл дистиллированной воды. На од­
ну плаотивку ванооится 1,5 чайные ложки сорбционной массы. 
Сушат плаотинки на воздухе в течение 18-20 часов.

Парные колбы на 100 мл.
Колбы о притертыми пробками на 260 мл.
Прибор для отгонки растворителей.
Колбы круглодонные на шлифах на 50, 100 мл для отгонки 

растворителей.

- 6 » -



Пульверизаторы стеклянные для опрыскивания пластинок*
Камера для хроматографирования -  стеклянный сосуд с при­
тертой крышкой * Можно использовать эксикатор,»
Камера для опрыскивания*
Медицинские шприцы на I мл с делениями до 0,02 т
для нанесения экстрактов и стандартных растворов*
Бани водяные*
Прибор для встряхивания*
Ртутно-кварцевая лампа*

Описание определения

50 г измельченного продукта трижды экстрагируют порция­
ми по 80-50 мл н-гексани, каждый раз встряхивая пробу в те­
чение 15 мин* на приборе для встряхивания* Экстракты объеди­
няют, сушат над б/в сернокислым натрием* Переносят в прибор 
для отгонки растворителей и отгоняют растворитель до неболь­
шого объема (ОД мл) при температуре около 71°С*

Хроматографирование* На хроматографическую пластинку 
на расстоянии 1,5 ом от нижнего края пластинки при помощи 
медицинского шприца наносят исследуемую пробу в одну точку 
так, чтобы диаметр пятна не превышал I  см*

Колбочку с экстрактом трижды обмывают небольшими пор­
циями гексана, которые затем также наносят на пластинку в 
центр первого пятна* Слева и справа от пробы на расстоянии 
2 см наносят стандартные растворы кельтана, содержащие 1,5 
и 10 мкг препарата*

П^сяинку о нанесенными растворами помещают в камеру 
для хроматографирования, на дне которой палит бензол за ВО 
минут до начала хроматографирования. Край пластинки с нане*- 
сэнными пятнами должен быть погружен в подвижный растворитель 
не более чем на 0,5 см*



После того, как фронт растворителя поднимется на 10 ом* 
пластинку вынимают из камеры и оставляют на воздухе до кол­
кого испарения растворителя* Ваяем пластинку опрыскивают 
проявляющим реактивом и облучают УФ-светом в течение 1<ЫЬ 
минут (при использований ртутно-кварцевой лампы ЛРК~4). Плас­
тинки следует располагать на расстоянии 20 см от источника 
света*

При наличии кельтана на пластинке появляются пятна 
серо-черного цвета* При использований в качества стандарта 
раствора кельтана, полученного из техялчеокого продукта, 
келътан проявляется на пластинке в виде двух пятен серо- 
черного цвета разной интенсивности* РЦ' нижнего пятна, со­
ответствующего чистому кельтану, составляет 0,44*

Другие хлорорганические пестициды (ДДЕ, 4 ,41-ДДТ, 2,4- 
ДДТ, гептахлор, линдан) определению кельтана не мешают, т .к . 

их пятен выше пятна кельтана (от 0,51 до 0,70)®
Количественное определение производят путем визуально­

го сравнения интенсивности и размера пятен пробы о интенсив­
ностью и размером пятен стандартного раствора.

Сравнение размеров пятен пробы и стандартов производят 
также путем измерения их площадей® В последнем случае при 
расчете содержания пестицида предполагают, что между коли*» 
чеством препарата в пробе и площадью его пятна на пластинке 
существует прямая пропорциональная зависимость*

Обработка данных анализа

Расчет результатов анализа производят по формуле:

1 * •— —— или X я —*•*— , гдев Sfr
X -  оодеркание препарата в пробе в мг/кг или иг/л
А -  кояичеотво препарата, найденное путем визуального орав- 

нения со стандартный раствором, шсг
В -  навеока исследуемой пробы в г или мл
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Aj •" содержание препарата в стандартном растворе 9 нкг 
-  площадь пятна стандартного раствора, шшт 

J 1 Р ~ площадь пятна пробы,

- ч о -
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