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Хлорорганические пестициды (ХОП) – 
группа синтетических ядов, разработанных 
для борьбы с насекомыми, в химическом от-
ношении представляющие собой продукты 
хлорирования углеводородов. В число ХОП 
входят такие препараты как дихлордифенил 
трихлорэтан (ДДТ), гексахлорциклогексан 
(ГХЦГ), гептахлор, хлортен, метоксихлор и 
др. [1]–[3]. Повсеместное применение ХОП 
в сельском хозяйстве и других отраслях в 40–
60 гг. ХХ века привело к накоплению данных 
препаратов в водоемах и почвах, их миграции 
по пищевым цепям [4], [5], а выявленная впо-
следствии острая токсичность ХОП по отно-
шению к живым организмам поставила перед 
обществом необходимость мониторинга оста-
точных количеств данных препаратов в при-
родных средах [6]. 

На данный момент контроль содержания 
ХОП в воде чаще всего ведётся с использова-
нием метода газовой хроматографии, в основе 
подготовки проб для которого лежит жидкост-
ная экстракция из образца. Концентрирование 

в органических жидких растворителях в дан-
ном случае является достаточно длительной и 
ресурсозатратной процедурой, а также связано 
с неизбежными потерями определяемых ком-
понентов и вторичным загрязнением пробы [7], 
[8]. Между тем, сложности лабораторного кон-
троля за содержанием ХОП в источниках водо-
снабжения сочетаются с необходимостью их 
определения в малых дозах и в сжатые сроки, в 
связи с чем особой актуальностью отличаются 
вопросы разработки новых экспресс-методов 
подготовки проб, содержащих ХОП [9]. 

Анализ зарубежных практик решения 
данной проблемы указывает, что одним из 
наиболее предпочтительных методов извле-
чения ХОП из образцов воды является метод 
их концентрирования на поверхности твёр-
дого сорбента [10]–[12]. При этом особую 
популярность приобретают методы концен-
трирования, связанные с использованием ми-
ниатюрных картриджей в составе игл анали-
тических шприцев, заполненных различными 
кремний-органическими сорбентами и позво-
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ляющих многократно дозировать пробу, про-
пуская через сорбент анализируемый раствор. 
Пробоподготовка подобным способом может 
быть проведена в течение нескольких минут и 
позволяет резко сократить расход используе-
мых реактивов. При этом в качестве сорбентов 
предложено применение силикагелей с моди-
фицированной углеводородами разной длины 
поверхностью [13]–[14]. 

При всех очевидных преимуществах ми-
кроэкстракции ХОП, связанных с миниатюри-
зацией, экспрессностью и высоким качеством 
итоговых показателей результативности, метод 
пока не нашел широкого применения в отече-
ственной практике лабораторного контроля 
качества воды, что в первую очередь может 
быть связано с недостаточной изученностью 
вопросов подбора условий проведения лабо-
раторных процедур.

Целью данного исследования являлось 
изучение особенностей концентрирования 
хлорорганических пестицидов на поверхности 
С18-гибридного силикагеля для возможного 
использования твердофазной экстракции на 
основе данного сорбента в анализе на содер-
жание пестицидов в воде.

В качестве материалов были использованы 
хлорорганические пестициды: альфа–гекса-
хлорциклогексан (α–ГХЦГ) ГСО 8888-2007, 
гамма–гексахлорциклогексан (γ–ГХЦГ) ГСО 
8890-2007 и 4.4–дихлордифенилтрихлорэтан 
(4,4–ДДТ) ГСО 8892-2007. В качестве сор-
бента для концентрирования был использован 
С18-гибридный силикагель с размером частиц 
1,8 мкм и размером пор 10 нм (Kromasil, Гер-

мания), описанные особенности строения и 
свойства которого являются оптимальными 
для сорбции пестицидов [15].

Для сорбции ХОП в статическом режиме 
точную навеску сорбента 0,001 г и 5 см3 рас-
твора пестицидов в воде помещали в пробирки 
с притертыми пробками и встряхивали на ви-
бросмесителе. После этого сорбент отделяли 
от раствора фильтрованием и проводили де-
сорбцию. В качестве десорбентов использова-
ли 5 см3 н–гексана (ос. ч.) или смеси н–гексана 
с ацетоном (х. ч.) в концентрации последнего 
5% и 25%. Время десорбции составляло 5 ми-
нут. Для проведения сорбции ХОП в динами-
ческом режиме были использованы иглы с кар-
триджами для твердофазной микроэкстракции 
с сорбентом С18 (SGE Analytical ScienceCat. 
№ 2900711, США), навинчивающиеся на ав-
томатический дозатор микрошприца SGE-
Chromatec eVoLXR (ЗАО «Хроматэк», Россия). 
Анализируемый водный раствор ХОП в объёме 
2 см3 дозировался через картридж с сорбентом 
со скоростью отбора 1 или 5 усл. ед., после чего 
просушивался на воздухе для удаления остат-
ков воды. Далее через картридж с аналогичной 
скоростью дозировалось 2 см3 десорбента. Зна-
чения степени извлечения (R, %) рассчитывали 
как отношение разности концентраций ХОП в 
исходном растворе и растворе после сорбции 
к концентрации ХОП в исходном растворе в 
процентах.

ХОП определяли в органической фазе ме-
тодом газовой хроматографии на хроматогра-
фе «Хроматэк-Кристалл 5000» с детектором 
электронного захвата и капиллярной колонкой 

Рисунок 1 – Зависимость степени извлечения хлорорганических пестицидов α–ГХЦГ (а), γ–ГХЦГ (б) и 
4.4–ДДТ (в) на С18-гибридном силикагеле от времени контакта фаз при использовании в качестве элюента 

н–гексана (1) и его смеси с ацетоном в концентрации 5% (2) и 25% (3)
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SP-Sil 8 CB (Agilent, США). Условия сорбци-
онного извлечения оптимизировали, варьируя 
тип раствора для десорбции и время контакта 
фаз. Интерпретацию полученных результатов 
проводили, сравнивая изотермы сорбции для 
каждого из исследуемых пестицидов. 

Для определения времени, необходимого 
для достижения сорбционного равновесия, в 
статическом режиме изучено распределение 
ХОП между сорбентами и водным раствором 
в зависимости от продолжительности контакта 
фаз (рисунок 1). 

Показано, что время достижения сорбци-
онного равновесия составляет 2 минуты для 
случая использования в качестве десорбен-
та особо чистого н–гексана. В зависимости 
от увеличения объёмной доли ацетона, для 
α–ГХЦГ наблюдался рост значений степеней 
извлечения от 70% до 79% при использова-
нии ацетона в концентрации 5% и 25% соот-
ветственно.

Для γ–ГХЦГ и 4.4–ДДТ тенденция изме-
нения степени извлечения ХОП из растворов 
была аналогичной и варьировала в пределах 
от 66% до 75%. При этом показано, что вне за-
висимости от типа десорбента и времени кон-
такта фаз степень извлечения 4.4–ДДТ ниже 
по сравнению с изомерами ГХЦГ.

Твердофазную микроэкстракцию про-
водили в динамическом режиме с использо-

ванием полуавтоматического микрошприца 
SGE-Chromatec eVoLXR. Оптимальное время 
экстракции было определено с учётом дан-
ных, полученных ранее. Было показано, что 
степень извлечения всех изученных пестици-
дов незначительно повысилась по сравнению 
с предыдущим методом. Так, для α–ГХЦГ она 
составила 92% , для γ–ГХЦГ – 90% и 84% для 
4.4–ДДТ, что может быть связано с улучшени-
ем качества контакта фаз в динамических усло-
виях. При этом дозирование того же объёма 
растворов через картридж со скоростью 5 усл. 
ед. снижало степень извлечения компонентов 
в 4 раза, в связи с чем для более полного из-
влечения ХОП из образцов воды при необхо-
димости увеличения скорости пипетирования 
рекомендуется повторная экстракция их путем 
дозирования той же порции раствора через 
картридж в течение 10–12 раз до достижения 
полного насыщения сорбента.

В целом, селективность, чувствительность 
и показатели степени извлечения ХОП из об-
разцов воды при использовании метода твер-
дофазного микроконцентрирования полностью 
соответствуют требованиям современной ана-
литической лаборатории, а применение ме-
тода концентрирования ХОП для подготовки 
проб к хроматографическому анализу являет-
ся альтернативой классическому жидкость-
жидкостному методу.
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