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оирвдеявпив отточных шяичеств шсазшор-
БГИ ДИЕНА В ВИНЕ, СОК® И ВОДЕ МЕТОДОМ ШО~ 
щдкосшй ХРОМАТОГРАФИЙ С ШЮЛЬЭОЯШЕМ
детектора по а ш ш  электронов.*> 
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Го ксахлорбу идеен (ГОЩ)
применяется в качестве средства борьбы о фшшксероЯ ви­
ноградной дош« ГЩ -  жидкость о xeimeimsypQ&dmetum 
2I5°C, е отвосительяой ыдогноеэа» при 20°С I* 6820* Плохо
растворим в поде* хорошо-■& оргшшчесиш: растворителях* 
устойчив к кислотам и щелочам*

ПРИИЦШ1 МЁТОДДt Метод основан на извлечений пропера.
та т исследуемой пробы вина, сока, воды отгонной о водя­
ным пером и последующей экстракцией н-гчзкоаягом* 
кацйк ш количественная оценка проводится т  гявозом Эфо~ 
нятрграфв о детектором по яохваг4 текщшт.,

т ж ш л
Гексан х^ч*, перегнанный 

Mî Sq̂  ХфЧ* безводный 
Серная шалота, х*ч.
Хлористый натрий, х.ч*
Стандартный раствор ГОЩ в гексане с содержанием 

0,1 и 0*901 мир/ »М

ШСШ  й ПРИБОРЫ

Установка для отгонки ш акотрагаши (см,рисЛ) 
Химические стаканы на 50 МД •* X шт 

* к 500 Ш1 - I шт*
Колбы ме рные па 100 мд - А шт*

х) Методика составлена Пивоваровым Т\А,, fttp КД*,
Алексеевой Е*М* -* ВНЙйЗГСЙР, Мосина; Тимофеевой О,В*, 
Шваркмап ГД* ** М1ИШШ, Кишинев



Еолба о притертой пробкой ад 50 мд -  I шт*
Мерный щшшдр на 50 мд -  I ш*.
Пипетки т  I ш 10 мл т  1 ит*
Электроплитка о закрыто! ашрадью ■
Уикровприцы на 10 шт
Газовый хроматограф о детектором до захвату электровоз 
( о Н8| УС ^  шш Ри ^  источником ионизации).
Газ носитель -  при работе о I s детектором -  гелий х*ч*# 
при работе о детекторами Рм ^  шш j/C  65 -  азот оообой
таотожы®

101 АНАЛИЗА

Отгонка а экстрагирование

Вкотрагирование Г1БД из пробы проводится в установке 
/ом* рис*!/* состоящей иг колбы / I  /* в которую помещают
50 мд исследуемой пробы вина9 оока или боды,, холодильника 
/3/» адоижа о оттянутым концом /V  и делительной воронки
с отметкой 30 мл/ 5 /, в которую предварительно наливают 
ХО мл гексана* Ншжвшю часть делительной воронки помещают 
в стгчан о холодной водой*

КшШу с пробой нагревают на плитке с закрытой спиралью 
/7 / до кипячения ш отгон /20 мл/ собирают в делительную 
воронку под слой гексана* Затем алонх отсоединяют от 
холодильника9 приподнимают над уровнем жидкости & сполас­
кивают 2 мл гексана*

Делительную воронку закрывают пробкой и встряхивают 
в течение 5 минут* После разделения ontfe нижний слой сли­
вают в химический стакан на 50 мл, а верхний в колбу 
/  или другой сосуд/ с притертой пробкой на 50 мл*

Затем содержимое стакана/ водяная дли водно-спирто­
вая фаза/ переносят обратно в ту же делительную воронку* 
стакан сяолаочивают 3 мл гекоана, который также переносят 
в делительную зоронку* Экстрагирование проводят встряхи-
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ванием в течении 3 минут* Поела разделения слоев нижний слой 
сливают в тот же химический стакан, а верхний -  в сосуд
/уже содержащий первый гексановый экстракт/•

Экстрагирование повторяют аналогичным образом еще раз» 
Объединенные гексановые экстракты вновь переливают в дели­
тельную оронку я дважды промывают дестнллированной водрй 
/  по 20 мд/иосле чего гексановый экстракт количественно пере­
носят в мерный цилиндр на 50 мл/ используя для ополаскива­
ния воронки 3 мл гексана/* Регистрируют объем экстракта 
и для обезвоживания к н«му добавляют I г сернокислого нат­
рия*

ИДЕНТИФИКАЦИЯ и количественная оценка

Газо^хроматографическоа определение ГХБД проводят с 
использованием стеклянной колонки/ допускается применение 
колонки из нержавеющей стали /длиной I ,5-2,© ы/ о внутренним 
диаметром 4 мм / ,  заполненной хр „мооорбом \\/ 80-100 шт 
I или другим подобным носителем /  с нанесеш ь на него 
димотидсилокоановым полимером /марки S 5-30 или подобной 
стационарной фазой/ в количестве 5%*

Температура колоночного термостата I20°Ct детектора -  
1^0°С при работе с тритиевым 83Д и 200°С при использовании 
ЭВД с плутонием ** 239 или никелем -6 3 *  Температура иопари- 
теля -  2Ю°С, скорость расхода газа-носителя -  60 нд/шш»
Рабочая шкала прибора I х 10 -  I х 10 " ** ft, .

йдвнтибтшавдш пика ГХБД проводят путем сравнивания 
времен удерживаний стандарта ГХБД и изучаемого соединения , 
количественное определение -  методом абсолютной калибров­
ки детектора параллельно о анализом пробы»

В газо-хроматографическую колонку делают три после­
довательных введения онъема /1-10 шел/ экстракта и также 
три последовательных введения стандарта ГХБД с такам расче­
том* чтобы высота тшка стандарта была близка к высоте пика 
наследуемой пробы*
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Выm o m m t op& ж т &  значение высот пиков стандарте и п р о б ы

я расчет содержания Г1ЕЛ проводят по формуле:

о , .  f a .« / C a . 1Г

h -c.n 'U *-'^
0Ж определяемая концентрация ГХБД в исследуемой проба 

в мг/д.
€ * * содержанке ГХБД во введенном в колонку объема стаж- 

дареного раствора в яг.

U -* общшй объем гексанового экстракта в мд,
У" а -  объем аликвоты экстракта введенный в колонку в шии

ft* о*п* ~ средняя высока пиков 3-х параллельных введений 
стандарта в сне*

fla у ~ средняя высота пиков ГХБД в определяемой проба в см*
1/^/ ““ 0*ьви пробы взятой для экстракции в мде

Точность метода была проверена путем обнаружения добав­
ленного к вину» соку, вода стандарта ГХБД* Выход препарата 
осотами 85-90J5 от внесенного в пробу количества ГХБД* При 
аналоге 3-х параллельных проб с одном и тем же содержанием 
ГХБД отклонение от средней величины составило

ИШШШкЩШг I* При анализе бродящего вина или сусла вводят 
следующие дополнительные операции:
а) для предотвращения вспенивания содержимого 
При отгонке в перегонную колбу добавляют 5 г 
якориотого натрия х«ч* ;
б) объединенный гексановый экстракт в делитель­
ной воронке промывают дважды по 5 мл кошисерной 
кислотой, а затем дистиллированной водой /?. pa­
st; по 20 мл/ для удаления следов серной кисло­
ты,
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2« При необходимей™ определения ГХБД в пробах о содержа­
нием менее ОД mv/ж конечный об&ен экстракта упаривают на во­
дяной бане о дефлегматорой/дефлегматор -  плотной елочкой, 
диаметр -  1,5 ем,, длина 20 ом/* При упаривании необходимо 
следить? чтобы дефлегматор все время был омочен стекающей флаг 
мой*

3* Учитывая? что методика предусматривает использование 
детекторов о рашшчщщ радиоактивными источниками, для каждого 
детектора перед началом работы должен быть установлен днаиояок 
линейности по стандартному раствору ГХБД, в границах которого 
в дальнейшем ш проводятся количественные определения ТТЩ в 
пробах*



ЛОДЙЯОЬ К pSCIJH KJ Ш I *

1 -  колбы для охяояа» аережод os колбы к холодиль­
нику q вамушенянм. верхняя отводом f 3- холодильянК' 4~аяонх 
а охжянугш концом, З-даляжалвная воронка о ожмажкой 30 мл» 
6- аобаежовая еажка, 7 -  элакжрошшжка о закрытой спиралью*

Воа няифы в установка сжавдаржвьш К * 1А,5 ,
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