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Резюме 

Цель работы – оптимизация условий газохроматографического определения смеси восьми хлорорганиче-

ских пестицидов: альдрин, гексахлорбензол, гептахлор, α-ГХЦГ, γ-ГХЦГ, ДДТ, ДДД, ДДЭ.  

Методы. Для хроматографических исследований хлорорганических пестицидов применяли газовый хрома-

тограф Shimadzu GC-2010Plus (Shimadzu, Япония), снабженный автоматическим дозатором проб равновес-

ного пара «НТ200Н», электронно-захватным детектором на основе 63Ni и кварцевой капиллярной неполяр-

ной колонкой «Хроматэк» SPB-5 (30 м, 0,32 мм, толщина пленки на основе фенил(5%) и диметил(95%)поли-

силоксанов 0,5 мкм) с рабочим температурным диапазоном 60°С – 320/340°C. Обработку хроматограмм 

осуществляли в приложении LabSolutions GPC.  

Результаты. На основании экспериментально полученных данных выбраны оптимальные условия газохро-

матографического определения и разделения восьмикомпонентной смеси хлорорганических пестицидов, а 

именно: величина деления потока подвижной фазы – 1:10, скорость потока газа-носителя – 1,0 мл/мин; 

двухступенчатый температурный программируемый режим колонки – от 160 до 240°C со скоростью повы-

шения 5°C/мин. Проведена оценка метрологических характеристик анализа и валидация результатов пред-

ложенной методики с методом высокоэффективной жидкостной хроматографии. Доказана хорошая вос-

производимость результатов хроматографирования с возможностью обнаружения хлорорганических пе-

стицидов (ХОП) на уровне 10–6 – 10–5 мкг/см3. Применение теста Фишера показало отсутствие значимых 

расхождений в воспроизводимости выборочных совокупностей – исследуемые методы хроматографиче-

ского анализа ХОП равноточны. Предложена экстракционная пробоподготовка образцов реальных объек-

тов, рассчитанные степени извлечения >84% позволяют рекомендовать методику для количественного 

определения аналитов. 

Заключение. Методика газохроматографического анализа апробирована при определении ХОП в образцах 

питьевой воды и детского пюре (Россия) методом добавок. Превышение ПДК остаточных содержаний хло-

рорганических пестицидов в образцах исследуемой пищевой продукции не обнаружено. 
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Abstract 

Purpose of research. The aim of the work is to optimize the conditions for gas chromatographic determination of a 

mixture of eight organochlorine pesticides: aldrin, hexachlorobenzene, heptachlor, α-hexachlorocyclohexane, γ-hexa-

chlorocyclohexane, dichlorodiphenyltrichloromethylmethane, dichlorodiphenyldichloroethane and dichlorodiphenyldi-

chloroethylene. 

Methods. For chromatographic studies of organochlorine pesticides we used a Shimadzu GC-2010Plus gas chromato-

graph (Shimadzu, Japan) equipped with an automatic equilibrium vapor sample dispenser NT200N, electron-capture 

detector based on 63Ni and quartz capillary nonpolar column "Chromatek" SPB-5 (30 m, 0.32 mm, film thickness on 

the basis of phenyl(5%) and dimethyl(95%) polysiloxanes - 0.5 μm) with an operating temperature range of 60°C - 

320/340°C. The chromatograms were processed in the application LabSolutions GPC. 

Results. On the basis of experimentally obtained data the optimal conditions for gas chromatographic determination 

and separation of eight-component mixture of organochlorine pesticides were selected, namely: the value of mobile 

phase flow division - 1:10, carrier gas flow rate – 1.0 ml/min, two-stage temperature programmable column mode - from 

160 to 240°C with the rate of increase of 5°C/min. The metrological characteristics of the analysis and validation of the 

results of the proposed technique with the method of high-performance liquid chromatography were evaluated. Good 

reproducibility of chromatography results with the possibility of detection of organochlorine pesticides at the level of  

10-6 – 10-5 μg/cm3 was proved. Application of Fisher's test has shown absence of significant differences in reproducibility 

of sampled populations - the investigated methods of chromatographic analysis of COPCs are equally accurate. Ex-

traction sample preparation of samples of real objects was proposed, the calculated extraction degrees >84% allow to 

recommend the technique for quantitative determination of analytes. 

Conclusion. The method of gas chromatographic analysis was tested for determination of organochlorine pesticides 

in samples of drinking water and baby puree (Russia) by additive method. Exceeding the norms of residual contents of 

organochlorine pesticides in the samples of the food products under study was not detected. 
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ple preparation; food products. 
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Введение 

Нерациональное использование или 

злоупотребление пестицидами приводит к 

негативным последствиям [1–10], что де-

лает вопрос контроля за содержанием ток-

сикантов весьма актуальным, а также при-

водит к постоянному поиску новых и со-

вершенствованию существующих анали-

тических методик газохроматографиче-

ского определения пестицидов [11–19]. 

Меньшая доля исследований посвящена 

детектированию токсикантов методом ка-

пиллярного электрофореза [20]. Таким об-

разом, целью настоящей работы является 

оптимизация и валидация методики газо-

хроматографического определения смеси 
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https://doi.org/10.21869/2223-1528-2023-13-4-163-173


Мелихова Е. В., Соловьева В. Ю.       Газохроматографическое определение остаточных концентраций … 165 

Известия Юго-Западного государственного университета. Серия: Техника и технологии /  
Proceedings of the Southwest State University. Series: Engineering and Technologies. 2023; 13(4): 163–173 

восьми хлорорганических пестицидов на 

хроматографе Shimadzu GC-2010Plus с 

электронно-захватным детектором на ка-

пиллярной колонке «Хроматэк» SPB-5 с 

неподвижной жидкой фазой на основе  

фенил(5%) и диметил(95%)-полисилокса-

нов. 

Материалы и методы  

Газохроматографические исследова-

ния проводили в центре ООО «Лаборато-

рия региональной организации содей-

ствия экологии» (г. Липецк) на газовом 

хроматографе Shimadzu GC-2010Plus 

(Shimadzu, Япония), снабженном элек-

тронно-захватным детектором на основе 
63Ni, кварцевой капиллярной неполярной 

колонкой «Хроматэк» SPB-5 (паспорт 

214.6.903.754ПС), длиной 30 м и внутрен-

ним диаметром 0,32 мм, заполненной не-

подвижной жидкой фазой – фенил(5%) 

диметил(95%)-полисилоксан с толщиной 

пленки 0,5 мкм, и рабочим диапазоном 

температур от –60°С до 320/340°C, а 

также устройством ввода проб – автомати-

ческим дозатором проб равновесного пара 

НТ200Н. В качестве аналитов выбраны 

следующие хлорорганические пестициды 

(ООО «НПАЦ Эколан», Россия): альдрин 

(СОП 14-08), гексахлорбензол (ГСО 9106-

2008), гептахлор (СОП 03-15), альфа- 

гексахлорциклогексан (α-ГХЦГ, ГСО 

8888-2007), гамма-гексахлорциклогек-

сан (линдан или γ-ГХЦГ, ГСО 8890-

2007), дихлордифенилтрихлорметилметан 

(ДДТ, ГСО 8892-2007), дихлордифенил-

дихлорэтан (ДДД, ГСО 8891-2007) и ди-

хлордифенилдихлорэтилен (ДДЭ, ГСО 

8893-2007). Приготовление исходных рас-

творов каждого пестицида с массовой 

концентрацией 100 мкг/см3 осуществляли 

объемно-массовым методом с примене-

нием дистиллированной воды (ГОСТ 

6709-72). 

Пробоподготовка образцов питьевой 

воды: пробу (1000 мл) помещали в дели-

тельную воронку, приливали 30 мл рас-

твора н-гексана и встряхивали в течение  

3 минут, затем отбирали водную фракцию 

и еще дважды повторяли экстракцию пор-

циями по 20 мл н-гексана. Объединенный 

экстракт последовательно очищали рас-

твором серной кислоты, насыщенным сер-

нокислым натрием, дистиллированной  

водой, и пропускали через воронку с без-

водным сульфатом натрия. Далее удаляли 

растворитель на ротационном испарителе 

RE-52AA, сухой остаток растворяли в  

1 мл н-гексана [18]. 

Пробоподготовка образцов фрукто-

вого детского пюре: навеску (50 г) зали-

вали этилацетатом (100 см3), встряхивали 

20 минут на лабораторном шейкере  

ПЭ-6500 (ООО «ЭкросХим», Россия) и 

надосадочный слой декантировали через 

воронку, заполненную слоем безводного 

сернокислого натрия. Концентрирование 

полученного экстракта осуществляли  

на ротационном испарителе при темпера-

туре 70–75°C. Сухой остаток с помощью  

5 мл н-гексана количественно переносили 

в делительную воронку и приливали  

5 мл концентрированной серной кислоты, 

далее верхний слой дважды промывали 

раствором 1%-ного бикарбоната натрия 

(по 5 мл) и дистиллированной водой до 

нейтральной среды промывных вод. 

Объем объединенного гексанового экс-

тракта на ротационном испарителе дово-

дили до 1 мл при температуре водяной 

бани 40–45°C [19]. 

Результаты и их обсуждение 

Варьируемыми параметрами в ходе 

оптимизации условий газохроматографи-

ческого исследования выбраны: коэффи-

циент деления газового потока по ко-

лонке, скорость потока газа-носителя и 

три варианта программируемого темпера-

турного режима хроматографической ко-

лонки. Выбор оптимальных условий хро-

матографирования осуществляли по 

числу теоретических тарелок (N), высоте 
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эквивалентной теоретической тарелки 

(ВЭТТ) (H), коэффициенту асимметрии 

(AS) и разрешению (RS) пиков, времени 

удерживания (tR) и суммарному времени 

анализа. Выбор лучших параметров ана-

лиза осуществляли исходя из необходимо-

сти получения максимального числа N и 

минимума H. 

Исследование влияния коэффициента 

деления газового потока (1:2, 1:1, 1:50, 

1:100) на параметры хроматографирова-

ния стандартного раствора α-ГХЦГ  

(1 мкг/см3) – пестицида, первым поступа-

ющим в камеру детектора, показали, что 

наиболее высокие значения N и низкие H 

соответствуют варианту деления 1:10 

(рис. 1). Общее время анализа восьмиком-

понентной смеси при этом составило 

32,703 мин, а коэффициент асимметрии 

пиков – 1,0 для всех компонентов смеси, 

кроме ДДЭ и гексахлорбензола (AS = 0,8). 

 

Рис. 1. Диаграммы зависимости числа теоретических тарелок (А) и ВЭТТ (Б) от величины деления 

потока при анализе стандартного раствора α-ГХЦГ (фиксированные параметры 

хроматографирования: скорость потока 1,1 мл/мин, температура колонки 160–240°C) 

Fig. 1. Diagrams of dependence of the number of theoretical plates (A) and VETT (B) on the value  

 of flow division in the analysis of a standard solution of α-HCG (fixed chromatography parameters:  

 flow rate  1.1 ml/min, column temperature 16–240°C) 

  

Скорость потока газа-носителя варьи-

ровали в диапазоне 0,8–1,4 мл/мин с ша-

гом 0,2 мл/мин. Результаты (табл. 1) поз-

воляют сделать вывод о достижении мак-

симальной эффективности хроматографи-

ческого разделения почти всех пестици-

дов при скорости потока 1,0 мл/мин. Од-

нако в случае разделения и определения 

ГХБ и ДДД можно рекомендовать боль-

шую скорость потока, исключающую рас-

ширение пика в результате диффузион-

ных процессов, которая связана с их мень-

шей растворимостью в гексане относи-

тельно других компонентов смеси. 

Температурно-программируемый ре-

жим позволяет детектировать аналиты с 

широким диапазоном летучести, поэтому 

в работе рассмотрены 4 режима двухсту-

пенчатого повышения температуры со 

скоростью 5°C/мин (рис. 2). Первый и вто-

рой режимы привели к смещению пиков 

пестицидов и значительному увеличению 

длительности анализа. Детектирование 

при более высоких температурных режи-

мах (3 и 4) позволило идентифицировать 

восьмикомпонентную смесь пестицидов 

менее чем за 33 минуты, однако в режи- 

ме 3 удалось получить максимально сим-

метричные пики (рис. 3). 
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Таблица 1. Хроматографические параметры определения стандартной смеси хлорорганических  
пестицидов (концентрация каждого аналита – 1 (0,2*) мкг/см3) при скорости потока  
1,0 мл/мин, деление потока – 1:10, Tк = 160–240°C  

Table 1. Chromatographic parameters for determining the standard mixture of organochlorine pesticides  
(concentration of each analyte – 1 (0.2*) mcg/cm3) at a flow rate of 1.0 ml/min, flow division – 1:10,  
Tc = 160–240°C 

Компоненты смеси N H·10-5 см tR, мин As Rs 

α-ГХЦГ 95758 3133 13,840 1,0 
2,23 

Гексахлорбензол 51076 5874 14,235 0,9 

5,24 

γ-ГХЦГ 138600 2165 15,145 1,0 

21,93 

Гептахлор* 237032 1266 18,116 1,0 

12,08 

Альдрин 278895 1076 19,692 0,9 

33,61 

ДДЭ 234932 1277 24,935 0,8 

16,26 

ДДД 225306 1332 28,073 1,0 

15,26 
ДДТ 228922 1342 31,552 0,9 

Примечание. N и H – число и высота эффективной теоретической тарелки; tR – время  

 удерживания;  As и Rs – коэффициенты асимметрии и разрешения пиков  

 соответственно. 

 
Рис. 2. Варианты изученных температурных режимов хроматографирования: режим 1 – от 100°С  

(2,4 мин) до 170°С в течение 20 минут с шагом повышения – 5°C/мин; режим 2 – от 150°С  

(2,4 мин) до 220°С в течение 12,6 минут с шагом повышения – 5°C/мин; режим 3 – от 160°С  

(2,4 мин) до 240°С в течение 15 минут с шагом повышения – 5°C/мин; режим 4 – от 170°С  

(2,4 мин) до 240°С в течение 12,6 мин с шагом повышения – 5°C/мин 

Fig. 1. Variants of the studied temperature modes of chromatography: mode 1 – from 100 °C (2.4 min) to 

170°C for 20 minutes with an increase step of 5°C/min; mode 2 – from 150°C (2.4 min) to 220°C for 

12.6 minutes with an increase step of 5°C/min; mode 3 – from 160°C (2.4 min) to 240°C for 15 minutes 

with an increase step of 5°C/min; mode 4 – from 170°C (2.4 min) to 240°C for 12.6 min with an 

increase step of 5°C/min 
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Рис. 3. Хроматограмма анализа стандартной смеси хлорорганических пестицидов в гексане:  

1 – α-ГХЦГ; 2 – гексахлорбензол; 3 – γ-ГХЦГ; 4 – гептахлор; 5 – альдрин; 6 – ДДЭ; 7 – ДДД;  

8 – ДДТ с концентрацией каждого 1 мкг/см3 (0,2 мкг/см3 для гептахлора) при температурном 

режиме 3, делении потока 1:10, скорости потока 1,0 мл/мин 

Fig. 3. Chromatogram of the analysis of a standard mixture of organochlorine pesticides in hexane:  

1 – α-HCG; 2 – hexachlorobenzene; 3 – γ-HCG; 4 – heptachlor; 5 – Aldrin; 6 – DDE; 7 – DDD;  

8 – DDT  with a concentration of each 1 mcg/cm3 (0.2 mcg/cm3 for heptachlor) at temperature  

mode 3, flow division – 1:10, flow rate – 1.0 ml/min 

В выбранных условиях хроматогра-

фирования построены градуировочные 

графики аналитов и рассчитаны метроло-

гические характеристики (табл. 2), при 

этом линейный диапазон гептахлора со-

ставил 0,01–0,20 мкг/см3, для остальных – 

0,05–1,00 мкг/см3. Предложенные мето-

дики характеризуются хорошей воспроиз-

водимостью и позволяют определять хло-

рорганические пестициды на уровне ПДК 

и ниже. 

Таблица 2. Метрологические характеристики газохроматографического определения стандартной 
смеси хлорорганических пестицидов с концентрацией каждого аналита 1 мкг/см3  
(0,2 мкг/см3 для гептахлора) (n = 3, P = 0,95) 

Table 2. Metrological characteristics of gas chromatographic determination of a standard mixture of organo-
chlorine pesticides with a concentration of each analyte of 1 mcg/cm3 (0.2 mcg/cm3 for heptachlor)  
(n = 3, P = 0,95) 

Пестицид 
Уравнение градуировочного  

графика 
Cmin, мкг/см3 R2 

α-ГХЦГ S = 1054,5·C + 7,24 2,55·10-5 0,99 

ГХБ S = 1291,5·C + 22,02 1,40·10-5 0,99 

γ-ГХЦГ S = 916,6·C + 14,90 2,55·10-5 0,99 

Гептахлор S = 3142,1·C + 21,36 4,85·10-6 1,00 

Альдрин S = 667,3·C + 7,02 1,80·10-5 0,99 

ДДЭ S = 825,2·C + 0,59 7,82·10-6 0,99 

ДДД S = 690,6·C + 0,24 8,55·10-6 0,99 

ДДТ S = 516,9·C – 2,43 5,00·10-6 0,99 
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Апробация методики на образцах 

детского питания («Фрутоняня», Россия) 

и бутиллированной воды («Ваша вода», 

Россия) осуществлялась в соответствии со 

следующими постоянными параметрами 

газохроматографического анализа: элюент – 

н-гексан; детектор электронного захвата 

(ЭЗД), Tиспарителя = 230°C; Tдетектора =  

= 270–290°C (двухступенчатое повыше-

ние температуры колонки со скоростью 

5°C/мин); газ-носитель – азот; объем 

вводимой пробы 1 мм3. Для предло-

женных способов пробоподготовки 

предварительно на стандартных раство-

рах определены степени извлечения 

аналитов (табл. 3), при этом значения от 

84% и выше позволяют с введением 

коэффициента пересчета рекомендовать 

предложенную методику для количест-

венного определения хлорорганических 

пестицидов. 
Содержание хлорорганических пе-

стицидов в образцах проб питьевой воды 

и детского питания определяли методами 

градуировочного графика и добавок и со-

поставляли с нормами СанПиН 1.2.3685-

21. В обоих случаях пестициды в пробах 

не обнаружены (табл. 4). 

 

Таблица 3. Степень извлечения (R) и коэффициент пересчета (k) для хлорорганических пестицидов  
с концентрацией каждого аналита 1 мкг/см3 (0,2 мкг/см3 для гептахлора) (n = 3, P = 0,95) 

Table 3. Extraction degree (R) and conversion factor (k) for organochlorine pesticides with a concentration  
of each analyte of 1 mcg/cm3 (0.2 mcg/cm3 for heptachlor) (n = 3, P = 0.95) 

Пестицид R, % k sr 

α-ГХЦГ 92,4±2,5 1,079 0,011 

Гексахлорбензол 90,1±2,8 1,110 0,012 

γ-ГХЦГ 87,5±1,6 1,143 0,007 

Гептахлор 91,3±3,6 1,095 0,016 

Альдрин 84,2±3,7 1,188 0,018 

ДДЭ 95,9±2,2 1,043 0,009 

ДДД 91,9±0,8 1,088 0,004 

ДДТ 94,7±2,0 1,056 0,008 
 

Таблица 4. Результат газохроматографического определения хлорорганических пестицидов  
(n = 3, P = 0,95) 

Table 4. Result of gas chromatographic determination of organochlorine pesticides (n = 3, P = 0.95) 

Пестицид 
Введено, 

мкг/см3 

Найдено, 

мкг/см3 

Рассчитано 

C, мкг/см3 
sr 

tэкс  

(tкр = 4,30) 

«Ваша вода», Россия  

α-ГХЦГ 

1,00 

0,93±0,08 не найден 0,03 4,19 

ГХБ 0,94±0,10 не найден 0,04 2,76 

γ-ГХЦГ 0,95±0,05 не найден 0,02 3,87 

Альдрин 0,93±0,08 не найден 0,03 3,98 

ДДЭ 0,91±0,09 не найден 0,04 4,12 

ДДД 0,92±0,08 не найден 0,04 4,08 

ДДТ 0,93±0,08 не найден 0,03 4,10 

Гептахлор 0,20 0,19±0,02 не найден 0,05 2,30 
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Окончание табл. 4 

End of Table 4 

Пестицид 
Введено, 

10-2 мг/кг 

Найдено, 10-2 

мг/кг 

Рассчитано,  

10-2, мг/кг 
sr 

tэкс 

(tкр = 4,30) 

«Фрутоняня», Россия 

α-ГХЦГ 

1,00 

0,90±0,11 не найден 0,05 3,78 

ГХБ 0,91±0,09 не найден 0,04 4,25 

γ-ГХЦГ 0,89±0,12 не найден 0,05 4,19 

Альдрин 0,93±0,08 не найден 0,03 3,61 

ДДЭ 0,90±0,10 не найден 0,05 3,95 

ДДД 0,90±0,11 не найден 0,05 4,03 

ДДТ 0,96±0,08 не найден 0,04 2,22 

Гептахлор 0,20 0,18±0,02 не найден 0,04 4,20 

 

Проверка оптимизированной мето-

дики по тесту Стьюдента с учетом степе-

ней извлечения определяемых аналитов в 

обоих случаях показала достоверность ре-

зультатов. 

Выводы 

Таким образом, оптимизированная 

методика газохроматографического опре-

деления смеси восьми хлорорганических 

пестицидов на хроматографе Shimadzu 

GC-2010Plus (Shimadzu, Япония) с элек-

тронно-захватным детектором и колонкой 

«Хроматэк» SPB-5 характеризуется пра-

вильностью, хорошей чувствительностью 

и воспроизводимостью, что позволяет 

проводить анализ заявленных пестицидов 

на уровне ПДК. Данная методика реко-

мендована для определения следовых кон-

центраций пестицидов в образцах пище-

вых продуктов. 
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