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Введение 

Ранее нами [1, 2] была детально исследована реагентная переработка непригодных к 
целевому использованию пестицидных препаратов (ПП) из класса производных алкил-, 
арил-карбоновых кислот [3 – 13], сим-триазина [14] и серосодержащих органических 
соединений [15 – 18]. Реагетна переработка предусматривала выделение действующих 
веществ из препаративных форм пестицидных препаратов в виде целевых или 
модифицированных технических продуктов, технического сырья или химических реактивов 
[19, 20]. Однако при этом важной является идентификация исходных действующих веществ 
в препаративных формах [21] и аналитический контроль остаточных концентраций ПП, как 
правило, во вторичных водных и водно-органических растворах [22 – 27]. Первое место 
среди непригодных ПП занимают препараты на основе фосфорорганических соединений, 
что обусловлено их широким спектром биологического действия (гербициды, инсектициды, 
акарициды, фунгициды, бактерициды, протравители зерна и т. п.) физико-химических 
характеристик, биологического и токсического воздействия на живые организмы [28]. В 
данной работе рассмотрены наиболее распространенные методы контроля и определения 
фосфорорганических пестицидов (ФОП) в почвах, воде и пищевых продуктах растительного 
происхождения. 

Тонкослойная хроматография 

Тонкослойная хроматография (ТСХ) на первом этапе контроля позволяет существенно 
сократить общее время анализа ПП при использовании таких методов, как: газовая 
хроматография (ГХ), жидкостная хроматография (РХ), газо-жидкостная хроматография 
(ГЖХ), высокоэффективная жидкостная хроматография (ВЭЖХ), или их сочетания с масс-
спектральным (МС) методом анализа: ГХ-МС, РХ-МС, ВЭЖХ-МС. В таблице 1 приведены 
некоторые данные об использовании ТСХ для первоначального анализа действующих 
веществ ФОП. 

Таблица 1 
Условия определения некоторых ФОП методом тонкослойной хроматографии 

№ 
п/п Пестициды Условия анализа Литература твердая фаза элюент Rf 

1. 
атразин, карбарил, карбофуран, аксурон, 

диурон, диметоат, имизалил, оксамил, 
метомидофос 

силикагель этилацетат, 
дихлорметан  29 

2.  микотоксиканты    30 
3. метафос, трихлорметафос-3 пластины 

КСК 
хлороформ 
бензен=1:1  0,28 – 0,31 31 

4. диметоат платины 
«сорбфил» 

толуэн: этанол: 
ацетатная кислота = 

7:1:0,1 
0,52 32 
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Приведенные в таблице данные свидетельствуют о том, что ТСХ достаточно эффективно 
используется при первоначальном анализе ФОП с использованием доступных твердых фаз и 
элюентов. 

Газовая и газожидкостная хроматография 

Количество научных публикаций по газовому и газо-жидкостному методам определения 
ФОП весьма ограничено. Так, в работе [33] констатируется разработка ГХ-метода 
определения остатков ФОП в муке, включающий их автоматическую экстракцию 
этилацетатом, идентификацию и количественное определение. В работе [34] отмечено 
использование шести растворителей: этилацетата, толуола, изооктана, ацетона, гексана, 
ацетонитрила – при экстракции и определении ФОП. Исследованные ФОП стабильны в 
ацетонитриле с примесью 0,1% АсОН; дикофол и талонил не стабильны в ацетоне; фентион 
и дисульфон разлагались в этилацетате. В работе [35] метод ГХ использовали вместе с 
твердофазной экстракцией для определения атрацина, хлорпирифоса, мелатиона и бутахлора 
в природных водах, используя при этом твердофазную экстракцию и ГХ с азотно-
фосфатным детектором. 

Высокоэффективная жидкостная хроматография 

В работе [36] разработана методика определения ПП нового поколения: индоксокарба, 
карбосульфана, хлорсульфурона, тирама, дазамета и других – в воде, почве и воздухе 
методом ВЭЖХ. Экспериментально установлены условия выделения указанных ПП:  
вода – экстракция хлороформом; воздух – прокачка через сорбент ХАД-2 или полисорб с 
последующим экстрагированием ацетоном, хлороформом или ацетонитрилом. В работе [37] 
разработан метод ВЭЖХ с использованием флуоресцентного детектора для определения 
остаточных количеств глифосата в сахаре. По оригинальной методике экстрагируют 
глифосат, высушивают его, растворяют в этилацетате и используют для количественного 
определения. В работе [38] приведена универсальная методика определения остаточных 
количеств 73 пестицидных препаратов в овощах и фруктах с использованием ВЭЖХ 
совместно с тандемной масс-спектроскопией. Остаточные количества ПП из продуктов 
питания изымали экстракцией ацетонитрила с последующим их количественным 
определением. 

Газовая хроматография / масс-спектрометрия 

Метод ГХ / МС широко применяется при анализе различных природных объектов на 
наличие в них остаточных количеств ПП из класса хлорорганических (ХОП) и 
фосфорорганических пестицидов (ФОП) [39]. Так, в работе [40] разработан 
мультиостаточный метод определения 90 ПП в свежих овощах и фруктах. Остаточные 
количества ПП экстрагировали ацетоном и очищали их на высокосшитом полистирол-
дивинилбензольном полимере LiChrolutEN с последующим определением.  

В работе [41] методом ГЖХ / МС определено остаточное количество ПП трифлуарина, 
перметрина в речной воде с использованием твердофазной микроэкстракции на 
полиакрилатном сорбенте. В работе [42] определены ФОП (паратион-метил, фенитротион, 
малатион, фентион, бромофос, бромофос-этил, фенмифос, етион) с использованием 
экстракции растворителем с промежуточной полимерной мембраной. В работе [43] 
исследованы оптимальные условия ионизации 19 ФЛП и их определения методом ГХ / МС. 
При этом исследовано влияние температуры, электронной плотности, интенсивности 
эмиссии и давления газа (аммиак или аммиак в метане) на полученные масс-спектры. В 
работе [44] исследованы определения микроколичеств ФОП в различных тканях организма 
человека. Анализ включал экстракцию ФОП смесью этанол-этилацетат, очисткой экстрактов 
гель-проникающей хроматографией и определением ФОП сообщением ГР / МС при 
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минусовой химической ионизации в режиме мониторинга интенсивности пика выбранного 
иона. 

Жидкостная хроматография / масс-спектрометрия 

В отличие от комбинированного метода ГХ / МС, который на сегодняшний день  широко 
применяется, комбинированный метод РХ / МС имеет меньшее практическое применение. В 
работе [45] разработана методика определения 16 мультиклассов ПП, которые, как правило, 
используют для защиты зерновых культур и протрав зерна. Стадия пробоподготовки 
включала использование смеси элюента этилацетата и натрия сульфата при наличии  6,5 М 
раствора NaOH. Полученный экстракт без дополнительной очистки использовали для 
определения ПП, используя метод РХ / МС в режиме положительных ионов. 

Выводы 

1. Анализ приведенных методов контроля остаточных количеств ПП в почвах, воде, 
продуктах питания растительного и животного прохождения, различных тканях организма 
человека свидетельствует о преимуществе использования хроматографического метода 
контроля как экспрессного, экспрессивного, наиболее точного и надежного. При том, что 
современные методы контроля наиболее широко используют тандемные 
(комбинированные) методы: ГХ-МС, РХ-МС, ВЭЖХ-МС, РХ-МС-МС и другие комбинации 
масс-спектрального и хроматографического методов контроля.  

2. При аналитическом контроле ПП важное место занимает пробоподготовка 
технического объекта перед проведением его количественного определения, как это указано 
в работе [46], при этом наиболее распространенными методами являются твердофазная 
экстракция и твердофазная микроэкстракция с использованием комбинированных смесевых 
органических экстрагентов. 
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