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Методические указания 
по определении ТИОДАНА в растительных 

маслах методом газо-жидкостной хромат о г р а д и .

1 . Краткая характеристика препарата

Физико-химические свой ства тиодана и продуктов его прев­
ращения изложены в сборнике "Методы определении микроколичеств 
пестицидов в продуктах питания, кормах и внешней ср е д е " , ч .Х м  
ст р . I 0 - I I .  ИДУ в хлопковом масле 0 ,0 5  мг/кг.

2 , Методика определения тиодана 
2 *1 *  Основные положения

2 Л Л .  П р и н ц и п  метода.

Метод основан на экотракции тиодана из растительного 
масла н-гексаном (жидким или парами) и последующей колоночной 
очистке полученных экстр актов. Идентификация и количественное 
определение проводится с помощью метода газо-жидкостной хрома­
тографии. Среднее значение определения 70-75?£.

2 .2 ,  Р е а к т и в ы  и р а с т в о р ы *

н -ге к са н , х .ч ,  перегнанный дважды; ТУ 6 -0 9 -3 3 7 5 -7 8  
диэтиловый эфир, ч . ,  перегнанный; 
ки слота-серн ая, х . ч , ,  у д .в е с  1 ,8 4 ;  ГОСТ 4 2 0 4 -7 7  
натрий сер н о к и сл ы й ,х .ч ., безводный; ГОСТ 4 1 6 6 -7 6  
смесь диэтилового эфира о н-гексаном 1 5 :8 5 ;  
кремний окись для люминофоров, ч .,расти раю т в -ст у п к е ; 
стекловата,очищ енная концентрированной серной кислотой 
и промытая дистилированной во'дой, высушенная; 
стандартные растворы тиодана в н-гексане 0 ,0 4  мкг/мл 
и 0 ,1  мкг/мл;-
газ-н оси тел ь -  азот особой чистоты; ГОСТ 9 2 9 3 -7 4
твердый носитель -  хроматон & ,8 0 -1 0 0  ыеш с
5% неподвижной фазы -  ы ети лси локсан /Е -30.
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Для приготовления насыщенного раствора безводного серно­
кислого натрия в серной кислоте навеску 100 г  безводного серно­
кислого натрия растворяют в I  л серной кислоты*

Для приготовления окиси кремния помещают в фарфоровую 
ступку и при растирании заливают одной объемной пастью серной 
кислоты* Пропитку кислотой производят непосредственно перед 
употреблением.

Приготовление хроматографической колонки для анализа рас­
тительного м асла: I  см . стекловаты , нижний сухой слой окиси крем­
ния 6 см .,верхн ий  слой окиси кремния, пропитанный серной кислотой 
3 см.

При заполнении колонки каждый слой последовательно промывают 
гексаном (в с е г о  2 0 -3 0  мл).

2 .3 .  П р и б о р ы  и п о с у д а

хроматограф "Ц вет-З11 (или другой марки) о детектором по
захвату  электронов,

колонка хроматографическая стеклянная длиной  I  с и внут­
ренним диаметром 3 мм,

микрошприц на I  «кл,
ротационный испаритель ИР-1* ТЗГ 2 5 - I I - 9 I 7 - 7 4  
термостатируемый экстрактор (с м .с х е м у ), 
термометры контактные,
колонки стеклянные хроматографические, диаметр 15 мм, 
высота 150 мы,

колбы круглодонные на ICO и 250 мл, Ю 394-72
воронки химические, ГОСТ 861 3 -7 5
цилиндры мерные, ГОСТ 1 7 7 0 -7 4
пикнометры на 5 мл и 10 мл,
пипетки на 5 мл и I  мл, ГОСТ 1770 -7 4
шприцы медицинские на I  мл*

2 .4 *  Отбор проб и подготовка к определению

Отбор проб производится в соответствии с унифицированными 
правилами отбора проб сельскохозяйственной продукции, пи­
щевых продуктов и объектов окружающей среды для определения
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микроколичеств пестицидов, утвержденных Заместителем Главного 
Государственного санитарного врача СССР № .2051-79 от 21 08- 7 9 г .

2 .5 *  Проведение определения

2 * 5 .1 .  Экстракция и очистка экстрактов.
Из тщательно перемешанного растительного масла опирают 

медицинским шприцом 2 ,5  мл , переносят в пикнометр на 5 м л ., 
доводят объем до 5 ыл н-гексаном в пикнометре к энергично 
перемешивают. I  мл исследуемого раствора медицинским шприцом 
на I  мл медленно вводят через инжектор в термоста тируемый 
экстрактор, нагретый до 2^5° С, при одновременной поступлении 
в него паров гексан а. Одновременно, в место ввода пробы в ту же 
экстракционную трубку подаются пары гексана со скоростью 
2 мл/мин ( в пересчете на жидкость). Выходящие из экстракцион­
ной трубки пары конденсируются в приемнике, охлаждаемом льдом, 
предварительно заполненном на 1/5 объема и-гексаном. Экстракция 
длится 16 минут, после чего полученный конденсат (около 100 м л ), 
собранный в круглодонной колбе, концентрируют на ротационном 
испарителе до объема 30 мл, пропускают через колонку(см.приго­
товление колонки),которую затем промывают с помощью 50 мл 
смеси н-гексана и диэтилового эфира.

Из очищенного экстракта растворитель досуха отгоняют на 
ротационном испарителе. После этого в отгонную колбу немедленно 
пипеткой вводят I  ыл н -гек сан а, распределяя его тонкой пленкой 
по поверхности колбы, начиная от ее горлышка.

2 . 5 . 2 .  Идентификация и количественное определение.
5 ыкл полученного раствора вводят в инжектор газово го  

хроматографа.

Услоеия хроматографирования

Стеклянная хроматографическая колонка I  ц х 3 им 
Носитель -  хроматон № AVv4Uvl05 , пропитанный 5 J6 S E -3 0 , 
80 -100  меш.

Температурные режимы: испарителя- 240°С ; колонки-200й'С,' 
детектора -  250°С.
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Скорость газа-носителя -  80 мл/мин.
Рабочая шкала электрометра -  2 ,5 .  10 А'"**

Напряжение,подаваемое на детекторную систему -  120 в* 
Скорость протяжки ленты 10 мм/мин.
Времена удерживания при данных условиях хроматографирования

Л- -  тиодана -  2 / 2'+"

J> -  тиодана -  3 ' i s "

2 .6 ,  Обработка результатов анализа.
Количество препарата вычисляют по формуле.

v -  С * St. ■ i/x, ' или X = С • 14
S , ' Vt ' Р } //, ' . Р

г д е : X -  количество препарата,мг/л или мг/кг;
С -  количество препарата в стандартном растворе, 

введенном в хроматограф, мкг;

Л, -  площадь пика стандартного раствора препарата, 
введенного в хроматограф, мы2 ;

Hf -  высота пика стандартного раствора, введенного в 
хроматограф, мм;

$  ̂ -  площадь пика препарата в пробе, мм2 ;

Hg -  высота пика препарата в пробе, мм;

V, -  объем экстракта, введенного в хроматограф, мкл;
V '-  общий объем экстракта после упаривания, мл; 
р ■- масса или объем анализируемой пробы, мл. или г .

Метрологическая характеристика метода :

Минимально детектируемое количество в хроматографируемом 
объеме (5 мкл):

Л  -тиодан- 0 ,1  н г ; ^ -  тиодан -  0 ,2  нг.
Линейность детектирования соблюдается в пределах от 
О ,1 -5 ,0  н г.

Чувствительность метода :
/г -тиодан -  I  • П Т 2 ыг/л;^ -тиодан -  2 • Ю "2 мг/л.

3- Методические указания подготовлены Беловой А .Б ., Новиковой Л .В. 
Лужниковой Г.А:. (ВНИИ жиров, г .  Ленин град) .
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(окись дицикл огексилолова,циклегексилоловянная кислота) 
в воде, почве и растительном материале хроматографическим 
методом и неорганического олова в  тех же средах спектрофо­
тометрическим методом

РАЗНОЕ.

I ,  Методические указания * Общие требования к методикам 
измерения концентраций вредных веществ в  воздухе рабочей 
зоны
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