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Методические указания по определению кельтана 
в молоке газохроматографическим методом*

Краткая характеристика препарата. Кельтан - контактный ака- 
рицид для борьбы с тетранихидными клещами. Его эмпирическая фор­
мула Ct4H9OCl5, молекулярная масса 370,5.

Кельтан (ВФ-293, хлорэтанол) - это «,«'-дихлордифенилтрихлор- 
метилкарбинол. Пестицид представляет собой коричневатую маслообраз­
ную жидкость. Т. пл. его 78,5—79,5 °С, т. кип. 180°С (при давлении 
меньше 0,1 мм рт. ст.). Препарат относительно устойчив к окислению. С 
концентрированной серной кислотой кельтан не взаимодействует. В ще­
лочной среде он подвергается типичной для трехгалоидных производных 
метана реакции и разлагается на н,я-дихлорбензофенон и хлороформ.

Методика определения кельтана в молоке газо-жидкостной 
хроматографией. Основные положения. Принцип метода. Метод ос­
нован на извлечении остатков препарата из молока органическими рас­
творителями, очистке экстрактов на хроматографической колонке с си­
ликагелем АСК и последующем определении его методом газовой хро­
матографии с детектором по захвату электронов.

Метрологическая характеристика метода. Минимальное опреде­
ляемое количество кельтана 0,25 мкг в пробе. Нижний предел определе­
ния 0,01 мг/кг. Степень определения 102,6 ± 4,5 %.

Реактивы и растворы. Ацетон х. ч., перегнанный. Хлороформ 
х. ч., перегнанный. Смесь бензола и гексана в соотношении 1: 1.  Насы­
щенный раствор хлористого натрия. Водный раствор оксалата калия 
5 %-ый. Гексан х. ч., перегнанный. Стандартный раствор кельтана в гек­
сане с содержанием от 1 до 10 мкг/мл. Силикагель АСК.

Приборы и посуда. Хроматограф с детектором по захвату элек­
тронов. Микрошприц на 5— 10 мкл. Ротационный вакуумный испари­
тель. Стекловата. Хроматографическая колонка для очистки экстрактов 
с внутренним диаметром 18 мм. Колбы мерные на 100 мл. Круглодон­
ные колбы со шлифом на 150 и 250—300 мл. Цилиндры мерные на

* Методические указания разработаны В. В. Молочниковым, В. И. Мачаловым (ВНИИ 
молочной промышленности).
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100 мл. Делительные воронки на 150 и 250—300 мл. Баня водяная. Пи­
петки на 1, 5 и 10 мл.

Подготовка к определению связана с подготовкой хроматографи­
ческой колонки. В нижнюю часть хромате графической колонки поме­
щают стекловату, насыпают 80 мл силикагеля АСК и уплотняют его 
постукиванием. Затем колонку промывают 50 мл гексана, прошедший 
сквозь нее растворитель отбрасывают.

Ход анализа. Экстракция и очистка экстракта. Пробу 25 мл мо­
лока помещают в делительную воронку на 250—300 мл, приливают 5 мл 
оксалата калия и 5 мл насыщенного раствора хлористого натрия, пере­
мешивают, приливают 100 мл ацетона и энергично встряхивают 1— 
2 мин. Приливают 100 мл хлороформа и вновь встряхивают 2—3 мин. 
Затем воронку оставляют до полного разделения фаз (обычно не более 
5 мин). Нижнюю фазу выливают в кругло донную колбу со шлифом ем­
костью 500 мл и, поместив ее в ротационный испаритель, отгоняют до 
полного удаления растворителей, а верхнюю отбрасывают, остаток смы­
вают 30 мл гексана.

Полученный экстракт вносят в хроматографическую колонку. По­
сле того как экстракт впитается в сорбент, пестициды элюируют 100 мл 
смеси бензола и гексана в соотношении 1 : 1 порциями по 30—40 мл. 
После впитывания последней порции элюата выжидают 5 мин и «отжи­
мают» растворитель резиновой грушей. Затем растворители отгоняют, 
остатки смывают 5— 10 мл гексана и 2—8 мкл вводят в хроматограф.

Условия хроматографирования. Используют хроматограф марки 
«Цвет-5», снабженный детектором по захвату электронов (ДЭЗ). Источ­
ник радиоактивности 239Ри. Скорость протяжки ленты самописца 
360 мм/ч. Рабочая шкала электрометра 0,25 • Ю'10 А. Длина V-образной 
стеклянной колонки 1 м, внутренний диаметр ее 3,5 мм, она заполнена 
5%  ПМФС-4 на хромосорбе W (80— 100 меш), силанизированном 
(DMCS), промытом кислотой. Температура испарителя 230 °С, колонки 
210 °С, детектора 250 °С. Скорость газа-носителя 30 мл/мин. В испари­
тель вводят 2—8 мкл анализируемого раствора в гексане.

Обработка результатов анализа. Количество кельтана (X, мг/л) 
определяют методом соотношения со стандартом по высоте пиков и вы­
считывают по формуле:

Х  =
н ст Уа р

где

Нпр - высота пика анализируемой пробы, мм; Нст - высота пика 
стандарта, мм; Сст - содержимое кельтана в стандарте, мг; Va - объем 
аликвоты, мкл; Р - навеска молока, мл; V - общий объем раствора, мл.
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