
"����# ��$�%���

ÓÄÊ 543.3:543.422.3

&'()"�(*)"++*+,-.�'()-�'/0-+.(- (,'-�-1-2/- ,-+�/3/�(4

'"�1/025& .1"++(4 4 '"+�/�-1625& (78-.�"&

� -� 2� 9:�
����; <� '� (%	��%	�
; /� 4� +�=����
�

Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 7 îêòÿáðÿ 2016 ã.

Îïèñàíà íîâàÿ óíèâåðñàëüíàÿ ìåòîäèêà îïðåäåëåíèÿ ôîñôîð- è õëîðîðãàíè÷åñêèõ ïåñòèöèäîâ,

ñèíòåòè÷åñêèõ ïèðåòðîèäîâ è òðèàçîëîâ â ðàñòèòåëüíûõ îáúåêòàõ — çåðíîâûõ, çåðíîáîáîâûõ

è ìàñëè÷íûõ êóëüòóðàõ. Ìåòîäèêà îñíîâàíà íà ïðîáîïîäãîòîâêå îáðàçöîâ ïî ìåòîäó QuEChERS

ñ ïîñëåäóþùåé î÷èñòêîé ýêñòðàêòà ïðèðîäíûì àëþìîñèëèêàòîì è îïðåäåëåíèè àíàëèòîâ ìåòî-

äîì ãàçîâîé õðîìàòîãðàôèè ñ ìàññ-ñïåêòðîìåòðè÷åñêèì äåòåêòèðîâàíèåì. Ïðàâèëüíîñòü ìåòî-

äèêè ïðîâåðåíà ìåòîäîì «ââåäåíî – íàéäåíî». Îòíîñèòåëüíîå ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå íå ïðåâû-

øàåò 0,05. Äîñòîèíñòâàìè ïðåäëàãàåìîé ìåòîäèêè ÿâëÿþòñÿ õîðîøèå ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòå-

ðèñòèêè, ïðîñòîòà ðåàëèçàöèè, ýêîíîìè÷åñêàÿ äîñòóïíîñòü è âîçìîæíîñòü çàìåíû èìïîðòíûõ

ñîðáöèîííûõ ìàòåðèàëîâ. Ìåòîäèêà ìîæåò áûòü èñïîëüçîâàíà â ïðàêòèêå ëàáîðàòîðèé, îñóùåñò-

âëÿþùèõ ìîíèòîðèíã êà÷åñòâà è áåçîïàñíîñòè ðàñòèòåëüíûõ îáúåêòîâ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ïåñòèöèäû; õèìè÷åñêèé àíàëèç; ãàçîâàÿ õðîìàòîãðàôèÿ; ðàñòèòåëüíûå îáúåê-

òû; QuEChERS; ìàññ-ñïåêòðîìåòðè÷åñêîå äåòåêòèðîâàíèå.

Ïåñòèöèäû îòíîñÿòñÿ ê ãðóïïå âåùåñòâ, øèðîêî ïðè-

ìåíÿåìûõ â ñåëüñêîì õîçÿéñòâå äëÿ áîðüáû ñ âðåäèòå-

ëÿìè è áîëåçíÿìè ðàñòåíèé. Íàèáîëüøåå ðàñïðîñòðà-

íåíèå ïîëó÷èëè ôîñôîð- è õëîðîðãàíè÷åñêèå ïåñ-

òèöèäû, ñèíòåòè÷åñêèå ïèðåòðîèäû è òðèàçîëû [1].

Îáëàäàÿ òàêèìè îïàñíûìè ñâîéñòâàìè, êàê áëàñòîìî-

ãåííîñòü, ìóòàãåííîñòü è òåðàòîãåííîñòü [2], ýòè âå-

ùåñòâà äàæå â ñëåäîâûõ êîëè÷åñòâàõ îêàçûâàþò òîê-

ñè÷åñêîå âîçäåéñòâèå íà îðãàíèçì ÷åëîâåêà è æèâîò-

íûõ. Íåîáõîäèì íàäåæíûé ñàíèòàðíî-ãèãèåíè÷åñêèé

êîíòðîëü ñîäåðæàíèÿ ïåñòèöèäîâ â ðàñòèòåëüíûõ

îáúåêòàõ ñåëüñêîõîçÿéñòâåííîãî íàçíà÷åíèÿ â öåëÿõ

ìîíèòîðèíãà èõ êà÷åñòâà è îïðåäåëåíèÿ áåçîïàñíîñòè

äëÿ ïîòðåáèòåëÿ.

Äëÿ ðåøåíèÿ ïîñòàâëåííîé ïðîáëåìû ïðèìåíÿþò

ìåòîäû õðîìàòî-ìàññ-ñïåêòðîìåòðèè [3 – 5], ÂÝÆÕ

[6 – 9], ïîëÿðîãðàôèè [10], èììóíîôåðìåíòíîãî àíà-

ëèçà [11, 12], ãàçîâîé õðîìàòîãðàôèè [13, 14] è íåêî-

òîðûå äðóãèå, îñíîâíûìè îãðàíè÷åíèÿìè êîòîðûõ

ÿâëÿþòñÿ: íåâîçìîæíîñòü îïðåäåëåíèÿ ïåñòèöèäîâ

íåñêîëüêèõ êëàññîâ îäíîâðåìåííî; íåîáõîäèìîñòü èñ-

ïîëüçîâàíèÿ áîëüøèõ îáúåìîâ òîêñè÷íûõ ðàñòâîðè-

òåëåé ïðè ýêñòðàêöèè àíàëèòîâ, à òàêæå êîíöåíòðè-

ðîâàííûõ êèñëîò äëÿ î÷èñòêè ýêñòðàêòà; âûñîêàÿ

ïðîäîëæèòåëüíîñòü õèìè÷åñêîãî àíàëèçà. Øèðîêîå

ðàñïðîñòðàíåíèå ïîëó÷èë ïîäõîä, îñíîâàííûé íà îä-

íîâðåìåííîì îïðåäåëåíèè ïåñòèöèäîâ ðàçíûõ êëàñ-

ñîâ õðîìàòîãðàôè÷åñêèìè ìåòîäàìè ïîñëå ïðîáîïîä-

ãîòîâêè ïî ìåòîäó QuEChERS [15 – 17]. Îñíîâíûì

òðåáîâàíèåì äëÿ ðåàëèçàöèè äàííîãî ñïîñîáà ÿâëÿåò-

ñÿ âûñîêàÿ ÷èñòîòà ýêñòðàêòà, îáåñïå÷èâàåìàÿ ïóòåì

óñòðàíåíèÿ ìàòðè÷íîãî ýôôåêòà, êàê ïðàâèëî, ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì äîðîãîñòîÿùèõ èìïîðòíûõ ñîðáöèîí-

íûõ ìàòåðèàëîâ.

Â íàñòîÿùåé ðàáîòå ðàññìîòðåíà íîâàÿ ìåòî-

äèêà îïðåäåëåíèÿ ôîñôîðîðãàíè÷åñêèõ ïåñòèöèäîâ

(ÔÎÏ), õëîðîðãàíè÷åñêèõ ïåñòèöèäîâ (ÕÎÏ), ñèí-

òåòè÷åñêèõ ïèðåòðîèäîâ è òðèàçîëîâ â ñåëüñêîõîçÿé-

ñòâåííûõ ðàñòèòåëüíûõ îáúåêòàõ (çåðíîâûõ, çåðíî-

áîáîâûõ è ìàñëè÷íûõ êóëüòóðàõ), îñíîâàííàÿ íà ïðî-

áîïîäãîòîâêå îáðàçöîâ ïî ìåòîäó QuEChERS ñ ïî-

ñëåäóþùåé î÷èñòêîé ýêñòðàêòà ïðèðîäíûì àëþìî-

ñèëèêàòîì è îïðåäåëåíèè àíàëèòîâ ìåòîäîì ãàçîâîé

õðîìàòîãðàôèè ñ ìàññ-ñïåêòðîìåòðè÷åñêèì äåòåêòè-

ðîâàíèåì.

Âñå èñïîëüçîâàííûå â ðàáîòå ðåàêòèâû îòíîñÿòñÿ

ê ïîäãðóïïå ÷èñòîòû õ÷ èëè îñ÷. Â êà÷åñòâå ñîðáöèîí-

íîãî ìàòåðèàëà èñïîëüçîâàëè ïðèðîäíûé àëþìî-

ñèëèêàò. Ïåðåä ïðèìåíåíèåì åãî èñòèðàëè â ôàðôîðî-

âîé ñòóïêå äî ìåëêîäèñïåðñíîãî ñîñòîÿíèÿ. Õèìè÷å-

ñêèé è ãðàíóëîìåòðè÷åñêèé ñîñòàâ ñîðáåíòà ïðèâåäåí

â ðàáîòàõ [18, 19]. Â êà÷åñòâå ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ

òðèàçîëîâ (òåáóêîíàçîë, ýïîêñèêîíàçîë, òðèòèêîíàçîë,

ïðîïèêîíàçîë), ñèíòåòè÷åñêèõ ïèðåòðîèäîâ (áèôåí-

òðèí, á-, â-öèïåðìåòðèí, ë-öèãàëîòðèí, ïåðìåòðèí,

äåëüòàìåòðèí), ôîñôîðîðãàíè÷åñêèõ ïåñòèöèäîâ (ôå-
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íèòðîòèîí, õëîðïèðèôîñ, äèìåòîàò, ìàëàòèîí, ïèðè-

ìèôîñ-ìåòèë), õëîðîðãàíè÷åñêèõ ïåñòèöèäîâ (á-, â- è

ã-ÃÕÖÃ, ãåêñàõëîðáåíçîë, ÄÄÅ, ÄÄÄ, ÄÄÒ), ðòóòü-

îðãàíè÷åñêèõ ïåñòèöèäîâ (ìåòèëìåðêóðõëîðèä) èñ-

ïîëüçîâàëè ñîîòâåòñòâóþùèå ÃÑÎ.

Íàìè ñèñòåìàòè÷åñêè èçó÷åíà ñîðáöèÿ óêàçàííûõ

âûøå ïåñòèöèäîâ â ñòàòè÷åñêèõ óñëîâèÿõ ìåòîäîì

îãðàíè÷åííîãî îáúåìà ïðè ïåðèîäè÷åñêîì ïåðåìå-

øèâàíèè. Â êà÷åñòâå ðàñòâîðèòåëåé âûáðàíû ñèñòå-

ìû, øèðîêî ïðèìåíÿåìûå â àíàëèòè÷åñêîé ïðàêòèêå

äëÿ ýêñòðàêöèè èç ðàñòèòåëüíûõ îáúåêòîâ: àöåòîí,

àöåòîí – âîäà (1:1), ãåêñàí, àöåòîíèòðèë. Ñòåïåíè èç-

âëå÷åíèÿ ïåñòèöèäîâ ïðèâåäåíû â òàáë. 1. Óñòàíîâëå-

íî, ÷òî àëþìîñèëèêàò ïðàêòè÷åñêè íå ñîðáèðóåò òðèà-

çîëû, ñèíòåòè÷åñêèå ïèðåòðîèäû, ôîñôîðîðãàíè-

÷åñêèå è õëîðîðãàíè÷åñêèå ïåñòèöèäû èç àöåòîíà è

ñèñòåìû àöåòîí – âîäà (1:1), äëÿ ïåñòèöèäîâ äàííûõ

êëàññîâ ñðåäíÿÿ ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ ~5 %. Ñòåïåíü èç-

âëå÷åíèÿ èç ãåêñàíà è àöåòîíèòðèëà ñîñòàâëÿåò â ñðåä-

íåì 10 – 11 %, äëÿ ôîñôîðîðãàíè÷åñêèõ è ñèíòåòè÷å-

ñêèõ ïèðåòðîèäîâ äîñòèãàåò ~15 %, à äëÿ ìåòèë-

ìåðêóðõëîðèäà — ~95 %.

Â öåëÿõ ñîêðàùåíèÿ îáúåìà èñïîëüçóåìûõ îðãà-

íè÷åñêèõ ðàñòâîðèòåëåé è ñ ó÷åòîì ñòåïåíè èçâëå÷å-

íèÿ àíàëèòîâ â äàëüíåéøåì äëÿ ýêñòðàêöèè âûáðàëè

ñìåñü àöåòîí:âîäà (1:1). Óñòàíîâëåíî, ÷òî çà âðåìÿ

êîíòàêòà ôàç ïðè ïðîáîïîäãîòîâêå (10 ìèí) ñðåäíÿÿ

ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ ïåñòèöèäîâ èçó÷àåìûõ êëàññîâ

àëþìîñèëèêàòîì èç àöåòîíà è ñèñòåìû àöåòîí – âîäà

(1:1) ñîñòàâëÿåò 3,5 – 4,5 %.

Îñíîâíûìè ìàêðîêîìïîíåíòàìè ðàñòèòåëüíûõ

îáúåêòîâ ÿâëÿþòñÿ óãëåâîäû, áåëêè, æèðû è êëåò÷àòêà

[20]. Íà ýòàïå ïðîáîïîäãîòîâêè ïî ìåòîäó QuEChERS

áåëêè óäàëÿþò ïóòåì âûñàëèâàíèÿ è äàëüíåéøåãî

îñàæäåíèÿ âîäíî-àöåòîíîâûì ðàñòâîðîì [21]. Êëåò-

÷àòêà è ðàñòèòåëüíûå æèðû ïðè óñòàíîâëåííîì âðå-

ìåíè ýêñòðàêöèè ñèñòåìîé âîäà – àöåòîí íå èçâëå-

êàþòñÿ. Òàêèì îáðàçîì, îñíîâíûìè ìàêðîêîìïî-

íåíòàìè ðàñòèòåëüíûõ îáúåêòîâ, ïåðåõîäÿùèìè â ýêñ-

òðàêò è òðåáóþùèìè óäàëåíèÿ èç íåãî, ÿâëÿþòñÿ óãëå-

âîäû, ïðåäñòàâëåííûå êðàõìàëîì è ñàõàðàìè

(â îñíîâíîì ñàõàðîçîé). Íàìè èçó÷åíà ñîðáöèÿ àëþ-

ìîñèëèêàòîì ñàõàðîçû è êðàõìàëà èç ìîäåëüíûõ ðàñ-

òâîðîâ â ñèñòåìå àöåòîí:âîäà (1:1). Óñòàíîâëåíî, ÷òî

ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ äàííûõ âåùåñòâ çà 10 ìèí äîñòè-

ãàåò 88 – 90 è 37 – 40 % ñîîòâåòñòâåííî.

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ïåñòèöèäîâ (ñèíòåòè÷åñêèõ ïè-

ðåòðîèäîâ, òðèàçîëîâ, ÕÎÏ, ÔÎÏ) íàâåñêó àíàëèçè-

ðóåìîãî îáúåêòà ìàññîé 100 – 150 ã èçìåëü÷àþò ñ ïî-

ìîùüþ ìåëüíèöû äî ñîñòîÿíèÿ êðóïíîé ìóêè. Äàëåå

â öåíòðèôóæíóþ ïðîáèðêó îáúåìîì 50 ìë âíîñÿò

íàâåñêó îáðàçöà ìàññîé 5,0 ã, äîáàâëÿþò 20 ìë ñìåñè

àöåòîí:âîäà (1:1) è ýíåðãè÷íî âñòðÿõèâàþò â òå÷åíèå

1 – 2 ìèí. Çàòåì âíîñÿò ñëåäóþùèå ñîëè: 4,0 ã áåçâîä-
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Òàáëèöà 1. Ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ ïåñòèöèäîâ (%) àëþìîñèëèêà-

òîì (t = 20 ± 2 °C, ô = 120 ìèí)

Ïåñòèöèä

Ðàñòâîðèòåëü

Àöåòîí –

âîäà (1:1)
Àöåòîí Ãåêñàí

Àöåòî-

íèòðèë

Òðèàçîëû

Òåáóêîíàçîë 4,61 4,60 9,00 11,60

Òðèòèêîíàçîë 5,00 4,03 10,40 11,62

Ïðîïèêîíàçîë 5,58 5,00 10,01 10,00

Ýïîêñèêîíàçîë 4,80 5,40 9,60 12,09

ÕÎÏ

á-ÃÕÖÃ 6,04 6,40 7,21 11,02

â-ÃÕÖÃ 6,38 7,67 6,86 10,49

ã-ÃÕÖÃ 3,60 3,60 1,60 4,60

Ãåêñàõëîðáåíçîë 3,21 2,60 0,45 4,01

ÄÄÒ 3,63 3,42 4,02 6,00

ÄÄÅ 5,00 6,00 7,02 7,07

ÄÄÄ 6,00 5,34 8,07 7,60

ÔÎÏ

Ôåíèòðîòèîí 5,00 6,03 14,86 9,62

Õëîðïèðèôîñ 4,26 6,00 15,41 11,60

Äèìåòîàò 7,00 6,03 15,86 11,01

Ïèðèìèôîñ-ìåòèë 4,40 5,01 15,44 9,42

Ìàëàòèîí 3,82 6,40 14,38 10,80

Ðòóòüîðãàíè÷åñêèå ïåñòèöèäû

Ìåòèëìåðêóðõëîðèä 83,21 92,34 95,12 90,25

Ñèíòåòè÷åñêèå ïèðåòðîèäû

Áèôåíòðèí 4,80 5,81 8,02 12,79

Ïåðìåòðèí 6,03 2,63 12,23 13,80

Öèïåðìåòðèí 5,20 2,88 9,40 17,05

ë-öèãàëîòðèí 4,80 3,80 7,29 14,27

Äåëüòàìåòðèí 6,20 7,40 9,00 17,63

á-öèïåðìåòðèí 6,82 5,80 11,61 15,00

â-öèïåðìåòðèí 5,98 7,92 12,40 16,02

I
·

1
0

,
î
ò
í

.
å
ä

.
4

Âðåìÿ, ìèí

Õðîìàòîãðàììà çåðíà ñ äîáàâêîé (1,0 ìêã�ìë) ñìåñè ïåñòèöè-

äîâ: 1 — á-ãåêñàõëîðöèêëîãåêñàí; 2 — â-ãåêñàõëîðöèêëî-

ãåêñàí; 3 — ãåêñàõëîðáåíçîë; 4 — ã-ãåêñàõëîðöèêëîãåêñàí; 5 —

äèìåòîàò; 6 — ÄÄÄ; 7 — ÄÄÅ; 8 — ÄÄÒ; 9 — õëîðïèðèôîñ;

10 — ìàëàòèîí; 11 — ïèðèôîñ-ìåòèë; 12 — ë-öèãàëîòðèí; 13 —

áèôåíòðèí; 14 — ôåíèòðîòèîí; 15 — ïåðìåòðèí; 16 — òðèòè-

êîíàçîë; 17 — òåáóêàíàçîë; 18 — ýïîêñèêîíàçîë; 19 — ïðîïèêà-

íàçîë; 20 — â-öèïåðìåòðèí; 21 — â-öèïåðìåòðèí; 22 — öèïåð-

ìåòðèí; 23 — äåëüòàìåòðèí (HP-5MS (30 ì; 0,25 ìì); ãåëèé,

1 ìë�ìèí; V
ïðîáû

= 1 ìêë; òåìïåðàòóðíûé ðåæèì ñì. ïî òåêñòó)



íîãî ñóëüôàòà íàòðèÿ; 1,0 ã õëîðèäà íàòðèÿ; 1,0 ã äè-

ãèäðàòà öèòðàòà íàòðèÿ; 0,5 ã ñåñêâèãèäðàòà ãèäðîöèò-

ðàòà íàòðèÿ. Ñìåñü âñòðÿõèâàþò íà øåéêåðå â òå÷åíèå

1 – 2 ìèí è öåíòðèôóãèðóþò â òå÷åíèå 5 ìèí ïðè

3000 ìèí–1, îòáèðàþò 4 ìë âåðõíåé ÷àñòè ýêñòðàêòà è

ïåðåíîñÿò â öåíòðèôóæíóþ ïðîáèðêó, êîòîðàÿ ñîäåð-

æèò àëþìîñèëèêàò (0,4 ã) è áåçâîäíûé ñóëüôàò íàòðèÿ

(0,5 ã). Ïðîáèðêó ýíåðãè÷íî âñòðÿõèâàþò â òå÷åíèå

1 – 2 ìèí è öåíòðèôóãèðóþò â òå÷åíèå 5 ìèí ïðè

3000 ìèí–1.

Îïðåäåëÿþò àíàëèòû ìåòîäîì ãàçîâîé õðîìàòî-

ãðàôèè ñ ìàññ-ñïåêòðîìåòðè÷åñêèì äåòåêòîðîì. Îáú-

åì ïðîáû, ââîäèìîé àâòîñåìïëåðîì â èíæåêòîð õðî-

ìàòîãðàôà, — 1 ìêë. Ïî çàðàíåå ïîñòðîåííîìó ãðà-

äóèðîâî÷íîìó ãðàôèêó íàõîäÿò êîíöåíòðàöèþ ïåñòè-

öèäîâ â àíàëèçèðóåìîé ïðîáå.
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Òàáëèöà 2. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ïåñòèöèäîâ (ââåäåíî 5 ìêã�êã ïåñòèöèäà) â çåðíå, íå ñîäåðæàùåì àíàëèòîâ (n = 5; P = 0,95)

Ïåñòèöèä

Îâåñ ß÷ìåíü ïèâîâàðåííûé Ñîÿ

Íàéäåíî, ìêã�êã R, % Íàéäåíî, ìêã�êã R, % Íàéäåíî, ìêã�êã R, %

á-öèïåðìåòðèí 4,96 ± 0,05 99 4,84 ± 0,05 97 4,33 ± 0,06 86

â-öèïåðìåòðèí 4,74 ± 0,04 95 4,21 ± 0,03 92 4,65 ± 0,06 93

ë-öèãàëîòðèí 5,04 ± 0,04 100 4,32 ± 0,04 86 4,62 ± 0,05 92

Ïåðìåòðèí 4,96 ± 0,04 99 4,74 ± 0,05 95 4,43 ± 0,04 89

Äåëüòàìåòðèí 4,43 ± 0,04 88 3,58 ± 0,03 82 4,18 ± 0,05 84

Áèôåíòðèí 5,05 ± 0,04 100 4,53 ± 0,04 91 4,75 ± 0,04 95

Öèïåðìåòðèí 4,53 ± 0,06 91 3,89 ± 0,05 82 4,41 ± 0,06 88

Ôåíèòðîòèîí 4,84 ± 0,06 97 4,74 ± 0,05 95 4,80 ± 0,03 96

Äèìåòîàò 5,05 ± 0,04 100 4,74 ± 0,05 95 4,70 ± 0,04 94

Õëîðïèðèôîñ 4,63 ± 0,05 93 4,42 ± 0,05 88 4,49 ± 0,05 90

Ïèðèìèôîñ-ìåòèë 4,74 ± 0,06 95 3,79 ± 0,04 90 4,61 ± 0,06 92

Ìàëàòèîí 4,53 ± 0,05 91 4,95 ± 0,04 95 4,92 ± 0,05 98

Òåáóêîíàçîë 4,21 ± 0,04 84 4,11 ± 0,08 82 4,23 ± 0,07 84

Òðèòèêîíàçîë 4,00 ± 0,05 80 3,79 ± 0,05 76 4,11 ± 0,06 82

Ïðîïèêîíàçîë 4,95 ± 0,05 99 4,95 ± 0,04 99 4,74 ± 0,06 95

Ýïîêñèêîíàçîë 4,11 ± 0,05 82 4,00 ± 0,03 80 4,32 ± 0,07 86

á-ÃÕÖÃ 4,42 ± 0,05 88 4,21 ± 0,06 84 4,65 ± 0,05 93

â-ÃÕÖÃ 4,84 ± 0,04 97 4,21 ± 0,05 94 4,71 ± 0,03 94

ã-ÃÕÖÃ 4,74 ± 0,05 95 4,84 ± 0,05 97 4,53 ± 0,04 90

ÄÄÅ 4,21 ± 0,05 84 4,00 ± 0,05 80 4,12 ± 0,06 82

ÄÄÄ 4,63 ± 0,04 93 4,32 ± 0,03 89 4,58 ± 0,04 92

ÄÄÒ 5,01 ± 0,03 100 4,74 ± 0,03 95 4,72 ± 0,06 94

Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ äåéñòâóþùèõ âåùåñòâ ïåñòèöèäîâ â íåêîòîðûõ âèäàõ çåðíîïðîäóêöèè (n = 5; P = 0,95)

Íàèìåíîâàíèå ïðîäóêòà Îïðåäåëÿåìûé ïåñòèöèä Ââåäåíî, ìêã�êã Íàéäåíî, ìêã�êã s
r

Ðàïñ, ñîðò «Òàâðèîí» Äåëüòàìåòðèí 0,00 1,98 ± 0,11 0,05

5,00 6,88 ± 0,22 0,03

ß÷ìåíü ïèâîâàðåííûé,

ñîðò «Ñêàðëåò»

ë-öèãàëîòðèí 0,00 — —

5,00 4,85 ± 0,10 0,02

Ýïîêñèêîíàçîë 0,00 11,01 ± 0,30 0,02

10,00 19,27 ± 0,25 0,02

Êóêóðóçà,

ñîðò «Âîðîíåæñêàÿ 76»

Ïðîïèêîíàçîë 0,00 8,00 ± 0,25 0,02

10,00 19,10 ± 0,20 0,01

Òåáóêîíàçîë 0,00 5,01 ± 0,10 0,02

5,00 9,10 ± 0,20 0,02

Äèìåòîàò 0,00 — —

2,00 2,60 ± 0,08 0,02

Ïåðìåòðèí 0,00 6,00 ± 0,18 0,02

5,00 10,10 ± 0,30 0,02

Ñîÿ, ñîðò «Ñâàïà» Ïèðèìèôîñ-ìåòèë 0,00 — —

5,00 4,58 ± 0,32 0,05

ë-öèãàëîòðèí 0,00 6,06 ± 0,22 0,03

10,00 15,20 ± 0,37 0,02

á-öèïåðìåòðèí 0,00 — —

5,00 4,88 ± 0,23 0,04



Â ðàáîòå èñïîëüçîâàëè ãàçîâûé õðîìàòîãðàô

Agilent 7890A ñ ìàññ-ñïåêòðîìåòðè÷åñêèì äåòåêòîðîì

Agilent 5975Ñ, óñòðîéñòâî äëÿ ââåäåíèÿ îáðàçöà Agi-

lent 7683Â ñ ìèêðîøïðèöåì Agilent G08-C6195 10ìl,

êàïèëëÿðíóþ õðîìàòîãðàôè÷åñêóþ êîëîíêó HP-5MS

(30 ì; 0,25 ìì). Óñëîâèÿ õðîìàòîãðàôèðîâàíèÿ: ãàç-

íîñèòåëü — ãåëèé, ñêîðîñòü ïîòîêà — 1 ìë�ìèí; òåì-

ïåðàòóðíûé ðåæèì: òåìïåðàòóðà èñïàðèòåëÿ —

110 °C, íàãðåâàíèå îò 110 äî 150 °C ñî ñêîðîñòüþ

15 °C�ìèí è äàëåå äî 295 °C ñî ñêîðîñòüþ 10 °C�ìèí;

ñïîñîá èîíèçàöèè — ýëåêòðîííûé óäàð; ðåæèì ðàáî-

òû äåòåêòîðà — ïîëíîå ñêàíèðîâàíèå èîíîâ (ïî ïîë-

íîìó èîííîìó òîêó) îò 50 äî 550 à.å.ì.

Íà ðèñóíêå ïðèâåäåíà òèïè÷íàÿ õðîìàòîãðàììà

çåðíà ñ äîáàâêîé ñìåñè ïåñòèöèäîâ, ïîëó÷åííàÿ íà

ïîñëåäíåé ñòàäèè ïðåäëàãàåìîãî ñïîñîáà.

Ïðàâèëüíîñòü ðàçðàáîòàííîé ìåòîäèêè îïðåäå-

ëåíèÿ ïåñòèöèäîâ ðàçëè÷íûõ êëàññîâ èç îäíîé íà-

âåñêè ïðîâåðåíà ìåòîäîì «ââåäåíî – íàéäåíî» ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì îáðàçöîâ çåðíîâûõ è ìàñëè÷íûõ êóëü-

òóð. Â òàáë. 2 ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ïåñ-

òèöèäîâ â ìîäåëüíûõ îáðàçöàõ ñ çàðàíåå èçâåñòíûì

«íóëåâûì» ñîäåðæàíèåì àíàëèòîâ (ïî äàííûì ìå-

òîäèêè [22]) ñ äîáàâêîé 5 ìêã�êã ñîîòâåòñòâóþùåãî

ïåñòèöèäà.

Â òàáë. 3 ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ

îñòàòî÷íûõ êîëè÷åñòâ ïåñòèöèäîâ ðàçëè÷íûõ êëàññîâ

â íåêîòîðûõ âèäàõ çåðíîâûõ êóëüòóð.

Ñîãëàñíî ðåçóëüòàòàì ñêðèíèíãà ñåëüñêîõîçÿéñò-

âåííîé ïðîäóêöèè ñîäåðæàíèå â íåé ïåñòèöèäîâ íå

ïðåâûøàåò óñòàíîâëåííûõ íîðì [23].

Äëÿ ïðåäëàãàåìîé ìåòîäèêè ïðåäåë îïðåäåëåíèÿ

ïåñòèöèäîâ èññëåäóåìûõ êëàññîâ â ñðåäíåì ñîñòàâëÿ-

åò ~0,005 ìã�êã, à sr íå ïðåâûøàåò 0,05. Òàêèì îáðà-

çîì, åå ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè íå óñòóïàþò

èëè ïðåâîñõîäÿò, íàïðèìåð, ïðèâåäåííûå â ðàáîòàõ

[15, 17].

Ïðåäëàãàåìûé ñïîñîá îïðåäåëåíèÿ ïåñòèöèäîâ

â ðàñòèòåëüíûõ îáúåêòàõ, îñíîâàííûé íà ïðîáîïîäãî-

òîâêå îáðàçöîâ ïî ìåòîäó QuEChERS ñ ïîñëåäóþùåé

î÷èñòêîé ýêñòðàêòà ïðèðîäíûì àëþìîñèëèêàòîì è

îïðåäåëåíèè àíàëèòîâ ìåòîäîì ãàçîâîé õðîìàòîãðà-

ôèè ñ ìàññ-ñïåêòðîìåòðè÷åñêèì äåòåêòèðîâàíèåì,

îòëè÷àåòñÿ äîñòàòî÷íîé ïðîñòîòîé ðåàëèçàöèè, ýêñ-

ïðåññíîñòüþ è õîðîøèìè ìåòðîëîãè÷åñêèìè õàðàê-

òåðèñòèêàìè, íå òðåáóåò ïðèìåíåíèÿ äîðîãîñòîÿùèõ

ðåàêòèâîâ è èìïîðòíûõ ñîðáöèîííûõ ìàòåðèàëîâ.

Îí ìîæåò áûòü èñïîëüçîâàí â ïðàêòèêå ëàáîðàòîðèé,

îñóùåñòâëÿþùèõ ìîíèòîðèíã êà÷åñòâà è áåçîïàñ-

íîñòè ñåëüñêîõîçÿéñòâåííîé ïðîäóêöèè.
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