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К раткая характеристика препаратов

CCIgCOOtta

CCJgCOOH М ол.вес 1 6 3 ,3 3

М ол.вес 1 8 5 ,3 3

Т рихлорацетат натрия -  натриевая соль три хл оруксусн ой  
ки сл оты , белый или сл е гк а  желтоватый ги гроскоп и чески й  п ор о­
шок с  т .д л .5 7 ,3 ° С .  Р аствори м ость  в воде со ст а в л я е т  120 г  в 
100 мл при 2 5 °С . Растворим  в м етан оле.

Т рихлоруксусняя кислота отн оси тся  к сильным орган и ч е­
ским ки сл отам , к он отак та  диссоциации 2 -1 (Г 1дри 18°С , т .п л .  
57 °С , т .к и п . 1 9 6 °С . Р аствори м ость  б воде с о ст а в л я е т  ок ол о  
10% при 25 °С , л е гк о  растворима в спирте и диэти ловом  эф ире.

Три хлору к су  с  н а я кислота и ее натриевая сол ь  в п р и су т ­
стви я  влаги и в щелочной среде при нагревании разл агаю тся  о 
образованием  хлороформа и у гл еки сл ого  г а з а .

Препараты практически нетоксичны для теплокровных ж ивот­
ных. ДДзд трихлораце та та натрия 33 00 -500 0  м г /к г .

Метод осн ован  на извлечении препаратов из анализируемых 
проб /  вода , почва /  органическим растворителем  с последую ­
щим определение?/, в виде м етилового эфира^трихлоруксусной к и о -  
лоты с помощью газо -ж и д к остн ой  хроматографии. При анализе р а с ­
ти тел ьн ого  материала извлечение трихлоруксусяой  кислоты о с у ­
щ ествляется  органическим  растворителем  из гидролизованной 
пробы . Гидролиз п р ов од я т  в среде  2 л соляной кислоты . К оли- ’ 
я вствен н ое определение м ети л ового эфира три хлоруксусяой  к и с­
лоты проводят м етодом  абсолю тной калибровки.

Ч увстви тел ьн ость  определения со ст а в л я е т : в воде

*
В.-Д.Чмпль, В.Л.Глемб :цкий. ВНИИГКНТОКС^утвсрадоН 20 де- 
к абр п .й  I 5 W - 7 6 .

Принцип метода *



0,015 м г /л , в почве 0 ,2  м г /к г , в растительном материале 
0 ,1  м г /ы ч  Процент определения составляет: в воде 6 9 ,9 ± 2 ,2 $ , 
в почве 75 ,7$  + 2,451, з растительно./, материале 79 ,4$д  1,32*

Мишьмально детектируемое количество метилового эфира 
трихлоруксусной кислоты с помощью детектора постоянной ско­
рости рекомбинации -  1 ,5  нг, линейный динамический диапазон 
детектирования не менее 130 нг.

Реактивы и растворы

Безводный сульфат натрия, х .ч .
Н -гексаа , х ,ч « /  перегнанный /
Дяэтилозий э4нр
Бикарбонат натрия, 3#-1Шй водный раствор
Диме тиле ульфа т ,  Б$-чшй /  ^^-объемные /  раствор в абсолютном
метиловом спирте
Метиловый спирт абсолютный
Насыщенный водный раствор хлористого натрия
Соляная кислота, концентрированная
Соляная кислота, 2 н водный раствор
Соляная кислота /  I : I / ,  водный раствор
Хроматон N , 0 ,1 6  -  0 ,2 0  мм, промытый кислотой и сиданизиро- 
ванш.й ,Щ С  с Ь% SK-30
Стандартный раствор трихлорацетата натрия в метиловом спирте 
с концентрацией 100 мкг/шх
Стандартный раствор метилового эфира трихлоруксуенои кислоты
в н -гексане с концентрацией 50 мкг/мл
1$-ныЙ раствор этиленгликоль вг абсолютном метиловом спирте

Приборы и посуда

Газовый хроматограф с детектором по захвату электронов 
/  Ц вет-5 , Цвет-106 и д р . /
Делительные воронки на 500 г 1000 мл 
Колба Бунзена на 500 ад 
Воронка Гйлнера, диаметр 15 см 
Грушевидные колбы на 100 мл 
Ротационный испаритель ИР-1 
Водяная баня •
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Контактней термометр на Ю0°С
Мерные колбы на 100 мл
Вакуумный водоструйный насос
Холодильник Либиха
Колба двухгорл ая  на 500 r.vi
Электроме цшлка
Аппарат для встряхивания
Колбы конические с иршмиоованиой пробкой на 500 мл

Ход анализа

В ода. Пробу воды /  250 -  500 л*л /  помещают г. делитель­
ную ворон ку , подкисляют концентрированной соляной з о л о т о й  
до pH < rl и экстрагируют тремя порошках дл эти лового эфира 
/  100, 50 и 50 мл / .  Объединенный эфирный экстракт перен осят 
в делительную воронку и 'экстрагирую т 0 ,4  и водным раствором  
бикарбоната натрия /  2 х 50 мл / .  Бикярбоаатный экстракт про­
мывают н -гепсан ом  /  2 х  25 мл / ,  отбрасывая эт о т  ге к са н , под­
кисляют соляной кислотой до рН^Х и экстрагируют диэтиловкм 
эфиром . /  3 х 25 мл / .  Объединенный эфирный экстракт сушат 
безводным сульфатом натрия, прибавляют 2 ,0  мл 1 # -н ого  р а ств о ­
ра этиленгликоля в абсолютном метиловом спирте, и удаляют 
растворитель на ротационном испарителе в грушевидных колбах 
на 100 мл при температуре водяной бани не выше 30°С д о  объема 
^ 2  мл. К остатку  в колбе приливают З ‘ мл 5 # -н ого  раствора  

диыетилсульфата в абсолютном метиловом спирте, I  г  безводн о­
г о  сульфата натрия, присоединяют обратный холодильник и поме­
щают на водяную баню /  Т=55°С /  на 10 минут. После скончания 
реакции метилирования содержимое колбы охлаждают под водопро­
водной водой , прибавляют 3 мл насыщенного водного раствора  
хл ори стого  натрия, I  мл н -гексан а , энергично встряхивают в 
течение 2 -х  минут и после расслоения фаз вводят в хроматограф 
3 мкл гек са н ов ого  сл оя . Хроматографирование осуществляют при 
следующих условиях /  хроматограф Ц вет-106, д етек тор  постоян ­
ной ск ор ости  рекомбинации /  : стеклянная спиральная колонка 
/  длила 2 м ,  внутренний диаметр 3 мм / ,  заполненная Хромато­
ном N , 0 ,1 6 -0 ,2 0  мм, г-мэмытым кислотой я силализированным 
ДОХС с Ъ% S E -3 0 ; ск ор ость  газа -н оси тел я  /  а зот  особой  чис­
тоты /  через колонку 50 мл/мин, скорость  продувочного газа



через д етектор  /  а зот  особо*  чистоты /  150 мл/млн, температу­
ря термостата колонок 80°С , температура испарителя 150°С « 
тзмяеряту pa термос чч: та де тек тора . V.50°C, шкала электроме тра 
20*10 1<'а , ск орость  д*.пгри»мксЗ л ой ту готенп^ометра 240 йм/час 
Абсолютное веема уде ржи Банк я метилового -эф/ipa трихлоруксусной 
кислоты в этих условиях 4 мен. 5 ,6  «сек. Измеряют па хромато­
граммах внсот»: iiit vOB метилового эфира трих-тог»у ксусио£ кисло­
ты, вычисляют средне'е значение из трех параллельных опреде­
лений к определяют, сод.:р&гшке препарата ь пробе по методу, аб­
солютней калибровки.

Почва * Сухая почла • 100 г  почвы,просеянной через сито 
с  размером отверстии I шл, помещают в коническую колбу с  дри- 
«лифовашюй пробкой на 500 мл, приливают 25-35 мл дистиллиро­
ванной воды, 5 мл концентрированной-саляпой кислоты, тщатель­
но перемешивают, прибавляют 150 мл дяэтилового эфира и помещав 
ют на аппарат для встряхивания на I ч а с. Затем растворитель 
отфильтровывают под вакуумом на воронко Бюшера и почву на 
флльтре трижды. промывают диэтиловым эфиром /  3x20 мл / .  Филь­
трат переносят в делительную .воронку и экстрагируют 0 ,4  н 
водным раствором бикарбоната натрия /  2 х 50 мл /  и далее по­
ступают так, как о то  описано при определении в вод е .

Влажная почва: 100 -  200 г  влажной поч и помещают в ко­
ническую колбу с притертой пробкой на 500 мл, приливают 5-10мл 
концентрированной соляной кислоты, £50 -  300 мл диэтилового 
эфира, помещают на аппарат для встряхивания на I час и далее 
поступают так, как это  описано выше.

Растительный материал. Измельченную пробу растительного 
материала /  25 -  50 г  /  помещают в к^руглодонную колбу на 
500 мл, приливают 150-300 мл 2 н водного .раствора соляной 
к и сл о т - , присоединяют обратный холодильник и помещают на кипя­
щую водяную баню на I  час для гидролиза. После охлаждения со ­
держимое колбы-фильтруют под вакуумом на воронке Есхчера в 
колбу Бунзена. Остаток на фильтре промывают двумя порциями 
дистиллированной воды по 25 мл. Фильтрат экстрагируют тремя 
порциями дазтилового эфире /  100, 50 и 50 мл /  и далее посту­
пают та к , как это  описано при определении в воде.



Расчет результатов анализа

Для определения содержания трихлорацетатд натрия в про­
бах использует следующую формулу

X „  -Ж . .А  . M l .  , гда
HjP VX R

X -  содержание пре пара га в проба, мг/л или м г/кг
-  объем упаренного зкотрз т а , введенный в хрома'-ограф.мкл 

? 2 -  общий объем упаренного экстракта, мкд 
А -  количество стандарта /  метиловый эфир трихлоруксусной 

кислоты / ,  введенное в хроматограф, нг 
Hj -  высота пика стандарта, мм 
Н2 -  высота пика препарата в проба, мм 
Р -  количество анализируемой пробы, л или кг 
R -  процент определения, найденный предварительно,;?.
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