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Вступ 

Раніше нами [1, 2] було детально досліджено реагентну переробку непридатних до 
цільового використання пестицидних препаратів (ПП) із класу похідних алкіл-, арил-
карбонових кислот [3 – 13], сим-триазинів [14] і сірковмісних органічних сполук [15 – 18]. 
Реагетна переробка передбачала вилучення діючих речовин із препаративних форм 
пестицидних препаратів у вигляді цільових або модифікованих технічних продуктів, 
технічної сировини або хімічних реактивів [19, 20]. Однак при цьому важливим є 
ідентифікація вихідних діючих речовин у препаративних формах [21] та аналітичний 
контроль залишкових концентрацій ПП, як правило, у вторинних водних та водно-
органічних розчинах [22 – 27]. Чільне місце серед непридатних ПП посідають препарати на 
основі фосфорорганічних сполук, що зумовлено їхнім широким спектром біологічної дії 
(гербіциди, інсектициди, акарициди, фунгіциди, бактерициди, протравники зерна  тощо) 
фізико-хімічних характеристик, біологічного та токсичного впливу на живі організми [28]. У 
цій роботі розглянуто найбільш поширені методи контролю та визначення 
фосфорорганічних пестицидів (ФОП) у ґрунтах, воді та харчових продуктах рослинного 
походження. 

Тонкошарова хроматографія 

Тонкошарова хроматографія (ТШХ) на першому етапі контролю дозволяє суттєво 
скоротити загальний час аналізу ПП під час використання таких методів, як: газова 
хроматографія (ГХ), рідинна хроматографія (РХ), газо-рідинна хроматографія (ГРХ), 
високоефективна рідинна хроматографія (ВЕРХ), або їхні поєднання з мас-спектральним 
(МС) методом аналізу: ГХ-МС, РХ-МС, ВЕРХ-МС. У таблиці 1 наведено деякі дані щодо 
використання ТШХ для початкового аналізу діючих речовин ФОП. 

Таблиця 1 

Умови визначення деяких ФОП методом тонкошарової хроматографії 

№ 
п/п Пестициди Умови аналізу Літератур

а тверда фаза елюент Rf 

1. 
атразин, карбарил, карбофуран, 

аксурон, диурон, диметоат, імізаліл, 
оксаміл, метомідофос 

силікагель етилацетат, 
дихлорметан  29 

2.  мікотоксиканти    30 

3. метафос, трихлорметафос-3 пластини 
КСК 

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

4. диметоат платини 
«сорбфіл» 

толуен: етанол : 
ацетатна 

кислота=7:1:0,1 
0,52 32 
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Наведені в таблиці дані свідчать про те, що ТШХ досить ефективно використовується під 
час початкового аналізу ФОП з використанням доступних твердих фаз та елюентів. 

Газова та газо-рідинна хроматографія 

Кількість наукових публікацій щодо газового та газо-рідинного методів визначення ФОП 
досить обмежена. Так, у роботі [33] констатується розробка ГХ-методу визначення залишків 
ФОП у муці, який містить їхню автоматичну екстракцію етилацетатом, ідентифікацію та 
кількісне визначення. У роботі [34] зазначено використання шести розчинників: етилацетату, 
толуену, ізооктану, ацетону, гексану, ацетонітрилу – під час екстракції та визначення ФОП. 
Досліджені ФОП стабільні в ацетонітрилі з домішкою 0,1% АсОН; дикофол і талоніл не 
стабільні в ацетоні; фентіон і дисульфон розкладалися в етилацетаті. У роботі [35] метод ГХ 
використовували разом з твердофазною екстракцією для визначення атрацина, 
хлорпірифоса, мелатіона і бутахлора в природних водах, використовуючи твердофазну 
екстракцію й ГХ з азотно-фосфатним детектором. 

Високоефективна рідинна хроматографія 

У роботі [36] розроблено методику визначення ПП нового покоління: індоксокарбу, 
карбосульфану, хлорсульфурону, тіраму, дазамету та інших – у воді, ґрунті й повітрі методом 
ВЕРХ. Експериментально встановлено умови вилучення зазначених ПП: вода – екстракція 
хлороформом; повітря – прокачування через сорбент ХАД-2 або полісорб з подальшим 
екстрагуванням ацетоном, хлороформом або ацетонітрилом. У роботі [37] розроблено метод 
ВЕРХ з використанням флуоресцентного детектора для визначення залишкових кількостей 
гліфосата в цукрі. За оригінальною методикою екстрагують гліфосат, висушують його, 
розчиняють в етилацетаті та використовують для кількісного визначення. У роботі [38] 
наведено універсальну методику визначення залишкових кількостей 73 пестицидних 
препаратів в овочах і фруктах з використанням ВЕРХ разом з тандемною мас-
спектроскопією. Залишкові кількості ПП із продуктів харчування вилучали екстракцією 
ацетонітрилом з подальшим їхнім кількісним визначенням. 

Газова хроматографія /мас-спектрометрія 

Метод ГХ/МС широко застосовується під час аналізів різних природних об’єктів на 
наявність у них залишкових кількостей ПП із класу хлорорганічних(ХОП) та 
фосфорорганічних пестицидів (ФОП) [39]. Так, у роботі [40] розроблено мультизалишковий 
метод визначення 90 ПП у свіжих овочах і фруктах. Залишкові кількості ПП екстрагували 
ацетоном та очищали їх на високосшитому полістирол-дивінілбензольному полімері 
LiChrolutEN з подальшим визначенням.  

У роботі [41] методом ГРХ/МС визначено залишкову кількість ПП трифлуарина, 
перметрина в річковій воді з використанням твердофазної  мікроекстракції  на 
поліакрилатному сорбенті. У роботі [42] визначено ФОП (паратіон-метил, фенітротіон, 
малатіон, фентіон, бромофос, бромофос-етил, фенміфос, етіон) з використанням екстракції 
розчинником з проміжною полімерною мембраною. У роботі [43] досліджено оптимальні 
умови іонізації 19 ФОП та їхні визначення методом ГХ/МС. Також досліджено вплив 
температури, електронної густини, інтенсивності емісії й тиску газу (амоніак або амоніак у 
метані) на отримані мас-спектри. У роботі [44] досліджено визначення мікрокількостей ФОП 
у різних тканинах організму людини. Аналіз включав екстракцію ФОП сумішшю етанол-
етилацетат, очищенням екстрактів гель-проникаючою хроматографією і визначенням ФОП 
сполученням ГР/МС за умови мінусової хімічної іонізації в режимі моніторингу 
інтенсивності піка вибраного іона. 
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Рідинна хроматографія/мас-спектрометрія 

На відміну від комбінованого методу ГХ/МС, який на сьогодні широко застосовується,  
комбінований метод РХ/МС має менше практичне застосування. У роботі [45] розроблено 
методику визначення 16 мультикласів ПП, які, як правило, використовують для захисту 
зернових культур і протравників зерна. Стадія пробопідготовки складалася з використання 
суміші елюентів етилацетату й натрію сульфату за наявності 6,5 М розчина NaOH. 
Отриманий екстракт без додаткового очищення використовували для визначення ПП, 
використовуючи метод РХ/МС у режимі позитивних іонів. 

Висновки 

1. Аналіз наведених методів контролю залишкових кількостей ПП у ґрунтах, воді, 
продуктах харчування рослинного та тваринного проходження, різних тканинах організму 
людини засвідчив переваги використання хроматографічного методу контролю як 
експресного, експресивного, найточнішого та найнадійнішого. При цьому як сучасні методи 
контролю найбільш широко використовують тандемні (комбіновані) методи: ГХ-МС, РХ-
МС, ВЕРХ-МС, РХ-МС-МС та інші комбінації мас-спектрального та хроматографічного 
методів контролю. 

2. Під час аналітичного контролю ПП важливе місце посідає пробопідготовка технічного 
об’єкта перед проведенням його кількісного визначення, як це зазначено в роботі [46], при 
цьому найбільш поширеними методами є твердофазна екстракція і твердофазна 
мікроекстракція з використанням комбінованих сумішних органічних екстрагентів. 
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