
Мета. Перевірити ефективність 
визначення залишків атразину в 
люцерні за допомогою надвисоко-
ефективної рідинної хроматографії і 
тандемної мас-спектрометрії. Мето-
ди. Для отримання зразків провели 
одноразове обприскування люцерни 
в польових умовах. Перед визначен-
ням залишків атразину підготували 
рослинний матеріал. Для цього зраз-
ки (0,2 г) подрібнили у рідкому азо-
ті, додали 5 мл води, ацетонітрилу і 
ацетатної кислоти 1% для екстракції. 
Для очищення та концентрування до-
давали до 1 мл супернатанту 50 мг C18, 
50 мг PSA і 100 мг безводного сульфа-
ту магнію. Умови хроматографії та 
мас-спектрометрії: швидкість потоку 
0,4 мл/хв при 40°C підтримували для 
розділення за допомогою хромато-
графічних колонок Agilent, C18. Умови 
виявлення: температура газу десоль-
ватації — 350°C; тиск небулайзерного 
газу — 40,0 psi; напруга розпилення 
іонів — 4500 В; температура нагріва-
чів MS 1 і MS 2 — 300°C; цільову спо-
луку кількісно визначили за допомо-
гою параметрів збору MS/MS (режим 
MRM). Результати. У діапазоні 0,01—
1,0 мг/л масова концентрація гербіци-
ду атразину та відповідна площа піку 
показали хорошу лінійну залежність 
із коефіцієнтом детермінації 0,9999. 
За додавання атразину 0,1—5,0 мг/кг 
середнє значення його вмісту в росли-
нах люцерни становило 102,6—107,5% 
за відносного стандартного відхилен-
ня 0,28—6,85%. У кінцевому резуль-
таті виявлення залишків гербіциду 
у люцерні за допомогою надвисоко-
ефективної рідинної хроматографії 
та тандемної мас-спектрометрії його 
вміст становив 0,011 мг/кг (МДР у Ки-
таї для зернових складає 0,05 мг/ кг). 
Висновки. Метод має просту опе-
рацію попередньої обробки, високе 
середнє значення визначення та точ-
ність, хороший ефект розділення та 
очищення, короткий час аналізу. Він 
поєднує два традиційних методи в 
один, який є простішим і швидшим. 
Чутливість і відтворюваність відпові-
дають вимогам загальних токсиколо-

гічних тестів, що було підтверджено 
реальними тестами. Метод придатний 
для виявлення залишків гербіциду в 
зразках люцерни.

гербіцид; рослинний зразок; 
межа виявлення; межа кількіс-
ного визначення

Àòðàçèí º ñåëåêòèâíèì ñèñ-
òåìíèì áëîêóþ÷èì äîñõîäîâèì ³ 
ï³ñëÿñõîäîâèì ãåðá³öèäîì, ÿêèé 
øèðîêî âèêîðèñòîâóºòüñÿ äëÿ 
êîíòðîëþ øèðîêîëèñòèõ áóð’ÿí³â 
íà êóêóðóäç³, ïøåíèö³, ñîðãî òà 
³íøèõ êóëüòóðàõ [1—3]. Éîãî 
îñíîâíèì ìåõàí³çìîì ä³¿ º ïðè-
ãí³÷åííÿ ïåðåíåñåííÿ åëåêòðîí³â 
ïëàñòîõ³íîíó â ÔÑII, ïåðåðè-
âàííÿ ïðîöåñó ïåðåäà÷³ åíåðã³¿, 
ïðèçóïèíåííÿ ôîòîñèíòåçó òà, 
íàðåø ò³, ïðèãí³÷åííÿ ðîñòó ðîñ-
ëèí [4]. Àòðàçèí çáåð³ãàºòüñÿ â 
íàâêîëèøíüîìó ñåðåäîâèù³ ï³â 
ðîêó, ìîæå íàäõîäèòè â ð³÷êè òà 
îçåðà ÷åðåç ïîâåðõíåâèé ñò³ê òà 
âèìèâàííÿ ´ðóíòó, çàáðóäíþâà-
òè äæåðåëà âîäè [5]. Äîñë³äæåí-
íÿ ïîêàçàëè, ùî àòðàçèí ìàº 
íåãàòèâíèé âïëèâ íà çäîðîâ’ÿ 
ëþäèíè, ïîðóøóº ä³ÿëüí³ñòü 
åíäîêðèííî¿, ë³ìôàòè÷íî¿, ðå-
ïðîäóêòèâíî¿ òà ³ìóííî¿ ñèñòåì, 
ïðèâîäÿ÷è äî âàä ðîçâèòêó é ìó-
òàö³¿ îðãàí³çìó [6]. Àòðàçèí ìàº 

òðèâàëèé ïåð³îä íàï³âðîçïàäó â 
íàâêîëèøíüîìó ñåðåäîâèù³, â³í 
÷àñòî çàëèøàºòüñÿ â ́ ðóíò³ áëèçü-
êî ðîêó, ùî ìîæå ëåãêî ñïðè÷è-
íèòè òîêñè÷íèé âïëèâ íà íàñòóï-
í³ êóëüòóðè [7]. Àãåíòñòâî ç îõî-
ðîíè íàâêîëèøíüîãî ñåðå äîâèùà 
ÑØÀ (EPA) îïðèëþäíèëî îñòà-
òî÷í³ ðåçóëüòàòè á³îëîã³÷íî¿ 
îö³íêè àòðàçèíó, ÿêèé, ÿê áóëî 
âèçíà÷åíî, ìàº «ïîòåíö³éíèé 
íåñïðèÿòëèâèé âïëèâ (LAA)» íà 
âèäè òà ñåðåäîâèùà ïðîæèâàííÿ, 
òîìó â ð³çíèõ êðà¿íàõ ïîñèëèëè 
ìîí³òîðèíã öüîãî ãåðá³öèäó [8]. 
Ëþöåðíà º îäí³ºþ ç íàéâàæëèâ³-
øèõ áîáîâèõ êóëüòóð ó ïîì³ðíèõ 
ðåã³îíàõ Êèòàþ [9]. Çàâäÿêè âè-
ñîêîìó âðîæàþ, áàãàò³é ïîæèâ-
í³é ö³ííîñò³, õîðîøèì ñìàêîâèì 
ÿêîñòÿì ³ âèñîê³é çàñâîþâàíîñò³ 
âîíà ñòàëà âñåñâ³òíüî â³äîìîþ 
«Êîðîëåâîþ òðàâ» [10]. Ëþöåð-
íà º ñåðåäîâèùåì äëÿ ³ñíóâàííÿ 
æèâèëüíèõ àáî àçîòô³êñóþ÷èõ 
áàêòåð³é äëÿ çàáåçïå÷åííÿ îðãà-
í³÷íèì àçîòîì ´ðóíòó ïîëüîâî¿ 
ñ³âîçì³íè. Øèðîêå âèêîðèñòàí-
íÿ òà âåëèê³ çàëèøêè àòðàçèíó 
â ´ðóíò³, éìîâ³ðíî, âïëèâàþòü 
íà ð³ñò ëþöåðíè [11, 12]. ×åðåç 
ð³ê ï³ñëÿ çàñòîñóâàííÿ àòðàçèíó 
íà êóêóðóäçÿíèõ ïîëÿõ â³í âñå 
ùå ìîæå ìàòè âïëèâ íà ÷óòëèâ³ 
äî àòðàçèíó êóëüòóðè â ñ³âîçì³í³ 
[13]. Êîëè äëÿ âèðîáíèöòâà êó-
êóðóäçè âèêîðèñòîâóºòüñÿ ó ñ³-
âîçì³í³ ëþöåðíà, çàëèøêè öüîãî 
ãåðá³öèäó ìîæóòü íåãàòèâíî ïî-
çíà÷èòèñü íà îñòàíí³é, äîäàòêî-
âî âïëèâàþ÷è íà ÿê³ñòü ïðîäóêò³â 
òâàðèííèöòâà, çîêðåìà ìîëî÷íèõ 
[14]. Òîìó êîíòðîëü çàëèøê³â 
àòðàçèíó â ðîñëèíàõ ëþöåðíè 
ìàº âåëèêå çíà÷åííÿ äëÿ ïîêðà-
ùåííÿ óìîâ äîâê³ëëÿ òà ðîçâèòêó 
õ³ì³÷íîãî çàõèñòó êóëüòóð.

Â îñòàíí³ ðîêè îñíîâí³ ìåòî-
äè âèÿâëåííÿ çàëèøê³â àòðàçèíó 
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âêëþ÷àþòü ãàçîâó õðîìàòîãðàô³þ 
(GC) [15, 16], ãàçîâó õðîìàòî-ìàñ-
ñïåêòðîìåòð³þ (GC-MS) [17, 18], 
ãàçîâó õðîìàòîãðàô³þ ³ òàíäåìíó 
ìàñ-ñïåêòðîìåòð³þ (GC-MS/MS) 
[19] òà ð³äèííó õðîìàòîãðàô³þ-
òàíäåìíó ³ ìàñ-ñïåêòðîìåòð³þ 
(LC-MS/MS) [20]. Ìåòîä íàä-
âèñîêîåôåêòèâíî¿ ð³äèííî¿ õðî-
ìàòîãðàô³¿ òà òàíäåìíî¿ ìàñ-
ñïåêòðîìåòð³¿ (UPLC-MS/MS) 
ìàº òàê³ ïåðåâàãè, ÿê íåâåëèêèé 
ðîçì³ð çðàçêà, ïðîñòà ðîáîòà òà 
âèñîêà òî÷í³ñòü, ³ ïîñòóïîâî â 
îñòàíí³ ðîêè ïî÷àâ çàñòîñîâó-
âàòèñÿ äëÿ âèÿâëåííÿ àòðàçèíó 
[21, 22]. Íèí³ íåìàº äàíèõ ïðî 
ìåòîä îäíî÷àñíîãî âèçíà÷åííÿ 
çàëèøê³â àòðàçèíó â ðîñëèíí³é 
ìàòðèö³ ëþöåðíè çà äîïîìîãîþ 
íàäâèñîêîåôåêòèâíî¿ ð³äèííî¿ 
õðîìàòîãðàô³¿ ³ òàíäåìíî¿ ìàñ-
ñïåêòðîìåòð³¿ (UPLC-MS/MS). 
Öå äîñë³äæåííÿ äàëî ìîæëèâ³ñòü  
øâèäêî âèÿâëÿòè çàëèøêè àòðà-
çèíó â ðîñëèíàõ ëþöåðíè çà äî-
ïîìîãîþ ìåòîäó QuEChERS äëÿ 
åêñòðàêö³¿ òà î÷èùåííÿ, âîäíî÷àñ 
ç ìåòîäîì UPLC-MS/ MS. Ìåòîä 
â³äð³çíÿºòüñÿ øâèäê³ñòþ, ïðî-
ñòîòîþ, åôåêòèâí³ñòþ òà íåâè-
ñîêîþ âàðò³ñòþ. Â³í äàº ìîæëè-
â³ñòü øâèäêî òà òî÷íî âèÿâëÿòè 
çàëèøêè àòðàçèíîâîãî ãåðá³öèäó 
â ëþöåðí³ ó âåëèêèõ ê³ëüêîñòÿõ 
çðàçê³â.

Ìåòîþ äîñë³äæåííÿ áóëî ïå-
ðåâ³ðèòè åôåêòèâí³ñòü âèçíà÷åí-
íÿ çàëèøê³â àòðàçèíó â ëþöåðí³ 
ìåòîäîì íàäâèñîêîåôåêòèâíî¿ 
ð³äèííî¿ õðîìàòîãðàô³¿ ³ òàíäåì-
íî¿ ìàñ-ñïåêòðîìåòð³¿ (UPLC-
MS/MS).

Ìàòåð³àëè òà ìåòîäè. Ó áå-
ðåçí³ 2022 ð. â ñ. Ï³íüþàíü, 
åêñïåðèìåíòàëüí³é áàç³ Àêàäå-
ì³¿ ñ³ëüñüêîãîñïîäàðñüêèõ íàóê 
Õåíàíü, áóëî ïðîâåäåíî åêñïå-
ðèìåíò ç âèçíà÷åííÿ çàëèøê³â 
ãåðá³öèä³â. Ïîñ³â ëþöåðíè ó ôàç³ 
3—7 ëèñòê³â îáðîáèëè ãåðá³öè-
äîì (38% ðîç÷èíîì àòðàçèíó) ó 
äîç³ 280 ìë/ì2 Îáðîáëåíà ïëîùà 
ñòàíîâèëà 15 ì2, ïîâòîðåííÿ — 
òðèðàçîâå. Ï³ñëÿ çáîðó âðîæàþ 
1 êã ðîñëèí ëþöåðíè óïàêóâàëè 
òà â³äïðàâèëè íà çáåð³ãàííÿ ïðè 
–20°C äëÿ òåñòóâàííÿ. Çàëèøêè 
ãåðá³öèäó âèÿâëÿëè çà äîïîìîãîþ 
íàäâèñîêîåôåêòèâíî¿ ð³äèííî¿ 
õðîìàòîãðàô³¿ òà òàíäåìíî¿ ìàñ-

ñïåêòðîìåòð³¿ (îñíàùåíèé õðî-
ìàòîãðàô³÷íîþ êîëîíêîþ Agilent 
EC-C18, 21 ќ 100 mm ќ 2.7 µm, 
Agilent Techno ligies 1290, USA).

Попередня обробка 
зразка

Çðàçêè ïî 0,2 ã ïîäð³áíèëè äî 
ïîðîøêîïîä³áíîãî ñòàíó ó ð³äêî-
ìó àçîò³ òà ïåðåíåñëè â ãîñòðî-
äîííó öåíòðèôóæíó ïðîá³ðêó 
îá’ºìîì 50 ìë. Ï³ñëÿ äîäàâàííÿ 
5,0 ìë âîäè òà 10,0 ìë àöåòîí³-
òðèëó ç 1% àöåòàòíîþ êèñëîòîþ 
ïðîá³ðêó ñòðóøóâàëè ïðîòÿãîì 
1 õâ, ïîò³ì äîäàëè 1,0 ã NaCl. 
Ï³ñëÿ ñòðóøóâàííÿ ùå âïðîäîâæ 
õâèëèíè ïðîâåëè öåíòðèôóãó-
âàííÿ ïðè 4000 îá./õâ ïðîòÿãîì 
5 õâ. Ç³áðàëè 1 ìë ñóïåðíàòàíòó 
ó öåíòðèôóæíó ïðîá³ðêó îá’ºìîì 
2 ìë, ùî ì³ñòèëà 50 ìã C18, 50 ìã 
PSA ³ 100 ìã áåçâîäíîãî ñóëüôàòó 
ìàãí³þ. C18 ìîæå î÷èùóâàòè åêñ-
òðàêò â³ä á³ëê³â òà ÄÍÊ. PSA â 
îñíîâíîìó âèêîðèñòîâóþòü äëÿ 
ïîïåðåäíüî¿ îáðîáêè çðàçê³â òà 
âèäàëåííÿ çàëèøê³â ïåñòèöèä³â, 
îðãàí³÷íèõ êèñëîò, ï³ãìåíò³â, 
³îí³â ìåòàë³â ³ ôåíîë³â. Ïðî-
á³ðêó â³áðóâàëè ïðîòÿãîì 1 õâ 
ïåðåä äðóãèì öåíòðèôóãóâàí-
íÿì ïðè 12000 îá./ õâ âïðîäîâæ 
5 õâ. Îñòàòî÷íèé ñóïåðíàòàíò 
(1 ìë) ïðîô³ëüòðóâàëè ÷åðåç 
ô³ëüòð 0,22 ìêì ó ïðîá³ðêó äëÿ 
àâòîìàòè÷íîãî ïðîáîâ³äáîðó äëÿ 
LC- MS/MS.

Умови хроматографії та 
мас-спектрометрії

Øâèäê³ñòü ïîòîêó 0,4 ìë/õâ 
ïðè 40°C ï³äòðèìóâàëè äëÿ ðîç-
ä³ëåííÿ çà äîïîìîãîþ õðîìàòî-
ãðàô³÷íèõ êîëîíîê Agilent, C18. 
Âèêîðèñòàíî ãðàä³ºíòíèé ðåæèì 
õðîìàòîãðàôóâàííÿ ç âèêîðèñ-
òàííÿì ðîç÷èí³â A ³ B. Óìîâàìè 
âèÿâëåííÿ áóëè òåìïåðàòóðà ãàçó 
äåñîëüâàòàö³¿ 350°C; òèñê íåáó-
ëàéçåðíîãî ãàçó (N2) 40,0 psi; íà-
ïðóãà ðîçïèëåííÿ ³îí³â — 4500 Â; 
òåìïåðàòóðà íàãð³âà÷³â MS 1 ³ 
MS 2 — 300°C. Àòðàçèí ê³ëüê³ñ-

íî âèçíà÷èëè çà äîïîìîãîþ ïà-
ðàìåòð³â çáîðó MS/MS (ðåæèì 
MRM). ×àñ óòðèìóâàííÿ àòðàçè-
íó ñòàíîâèâ 1,339 õâ. 

Ðåçóëüòàòè òà îáãîâîðåííÿ
1. Îïòèì³çîâàí³ óìîâè õðîìà-

òîãðàô³¿ òà ìàñ-ñïåêòðîìåòð³¿. 
Ó ðåæèì³ ïîçèòèâíèõ ³îí³â ESI 
àòðàçèí ìîæå îòðèìàòè ñòàá³ëü-
íèé ³ ÷óòëèâèé âèõ³äíèé ³îí. 
Àíàë³ç âòîðèííîãî ìàñ-ñïåêòðà 
âèêîíàíî äëÿ àòðàçèíó. Óìîâè 
ìàñ-ñïåêòðà, òàê³ ÿê äî÷³ðí³ ³îíè, 
íàïðóãà, êîíóñ-îòâ³ð ³ åíåðã³ÿ ç³ò-
êíåííÿ îïòèì³çîâàí³, ³ íàðåøò³ 
áóëè îòðèìàí³ ïàðàìåòðè ìàñ-
ñïåêòðà îïòèìàëüíîãî ðåæèìó 
ìîí³òîðèíãó ìíîæèííî¿ ðåàêö³¿ 
(MRM) äëÿ àòðàçèíó (òàáë. 1). 

Îïòèì³çàö³ÿ ðóõîìî¿ ôàçè äî-
ïîìàãàº ï³äâèùèòè åôåêòèâí³ñòü 
ðîçä³ëåííÿ òà ÷óòëèâ³ñòü ö³ëüî-
âî¿ ðå÷îâèíè [23]. Ðóõîìà ôàçà â 
åêñïåðèìåíò³ ñêëàäàëàñü ç A ³ B, 
äå: A — àöåòîí³òðèë, B — âîäà; 
àáî A — àöåòîí³òðèë ³ B — 0,01% 
àì³à÷íà âîäà; àáî A — àöåòî-
í³òðèë ³ B — 0,1% âîäíèé ðîç-
÷èí ôîðì³àòíî¿ êèñëîòè. Ðóõîì³ 
ôàçè âèêîðèñòîâóâàëè äëÿ äî-
ñë³äæåííÿ âïëèâó íà òèï ï³êó òà 
³íòåíñèâí³ñòü ðåàêö³¿ àòðàçèíó. 
Ðåçóëüòàòè ïîêàçàëè, ùî êîëè 
A (àöåòîí³òðèë) ³ B (âîäà) âèêî-
ðèñòîâóâàëèñÿ ÿê ðóõîìà ôàçà, 
³íòåíñèâí³ñòü â³äïîâ³ä³ àòðàçèíó 
áóëà íèçüêîþ, ³ ñïîñòåð³ãàâñÿ 
õðîìàòîãðàô³÷íèé ï³ê. Êîëè çà-
ñòîñóâàëè ÿê A — àöåòîí³òðèë ³ 
ÿê B — 0,01% àì³à÷íó âîäó, òî ÷àñ 
óòðèìóâàííÿ çá³ëüøèâñÿ, ôîðìà 
ï³êó áóëà î÷åâèäíî ïîêðàùåíà, à 
çíà÷åííÿ â³äïîâ³ä³ ï³äâèùèëîñü 
ó 10 ðàç³â. Òàêèì ÷èíîì, öå äî-
ñë³äæåííÿ îñòàòî÷íî âèçíà÷èëî 
ðîçä³ëåííÿ íà õðîìàòîãðàô³÷í³é 
êîëîíö³ T3, A àöåòîí³òðèë ³ B 
0,1% âîäíèé ðîç÷èí ôîðì³àòíî¿ 
êèñëîòè ÿê ðóõîìó ôàçó, ïðî-
öåäóðó ãðàä³ºíòíîãî åëþþâàííÿ 
ðóõîìî¿ ôàçè (òàáë. 2). Çà öèõ 
óìîâ â³äíîñíèé ÷àñ óòðèìóâàí-
íÿ àòðàçèíó ñòàíîâèâ ïðèáëèçíî 
1,366 õâ (ðèñ. 1).

1. Ïàðàìåòðè íàëàøòóâàííÿ UPLC-MS/MS äëÿ àòðàçèíó

Речовина Час утриму вання, 
хв

Кількісний та 
якісний іон (m/z)

Фрагментатор, 
V

Енергія 
зіткнення, eV

Атразин 1,339
216 > 174 30 17

216 > 68,2 25 25
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2. Îïòèì³çàö³ÿ ìåòîä³â ï³äãî-
òîâêè ïðîá. Âèÿâëåííÿ çàëèøê³â 
ïåñòèöèä³â ìîæíà çàãàëîì ðîçä³-
ëèòè íà òðè ÷àñòèíè: åêñòðàêö³ÿ 
ïåñòèöèäó, î÷èùåííÿ, àíàë³ç 
ïåñòèöèäó. Îñê³ëüêè â çðàçêàõ, 
ç³áðàíèõ ï³ä ÷àñ ïîëüîâîãî âè-
ïðîáóâàííÿ, º áàãàòî äîì³øîê, 

òî ïåñòèöèä, ÿêèé ïîòð³áíî ïå-
ðåâ³ðèòè â ëàáîðàòîðíèõ çðàç-
êàõ, ñïî÷àòêó ñë³ä âèëó÷èòè òà 
î÷èñòèòè, ùîá çìåíøèòè âì³ñò 
³íøèõ äîì³øîê êð³ì ö³ëüîâî¿ 
ñïîëóêè, òà â³äïîâ³äàòè âèìîãàì 
âèçíà÷åííÿ [24]. Ùîá çìåíøè-
òè âïëèâ ìàòðèö³ íà äîñë³äæó-

âàíó ðå÷îâèíó, áóëî äîñë³äæåíî 
âïëèâ òðüîõ î÷èñíèê³â (C18, PSA 
òà C18 + PSA) íà øâèäê³ñòü â³ä-
íîâëåííÿ. Ðåçóëüòàòè ïîêàçàëè, 
ùî êîëè C18 + PSA âèêîðèñòî-
âóâàâñÿ ÿê çàñ³á äëÿ î÷èùåííÿ, 
³íòåíñèâí³ñòü ðåàêö³¿ äâîõ äîñë³-
äæóâàíèõ ðå÷îâèí áóëà íàéâè-
ùîþ. Ó òîé æå ÷àñ ïîð³âíþâàëè 
ê³ëüêîñò³ C18 ³ PSA, ³ ðåçóëüòàòè 
ïîêàçàëè, ùî êîëè ê³ëüê³ñòü C18 
³ PSA äîñÿãàº 100 ìã, çíà÷åííÿ 
â³äïîâ³ä³ äîñë³äæóâàíî¿ ðå÷îâèíè 
äîñÿãàº ìàêñèìóìó. Ï³ñëÿ öüîãî 
³íòåíñèâí³ñòü ðåàêö³¿ á³ëüøå íå 
çðîñòàëà ç³ çá³ëüøåííÿì ê³ëüêîñò³ 
àäñîðáåíòó. Òàêèì ÷èíîì, 50 ìã 
C18 + 50 ìã PSA âèêîðèñòîâóâàëè 
ÿê çàñ³á äëÿ î÷èùåííÿ ïåðåä îá-
ðîáêîþ.

3. Ë³í³éíà çàëåæí³ñòü, ìåæà 
âèÿâ ëåííÿ òà ìåæà ê³ëüê³ñíîãî 
âèç íà÷åííÿ. Êîåô³ö³ºíò äåòåðì³-
íàö³¿ (õ) ñòàíîâèâ 0,9999 â ä³àïà-
çîí³ 0,01—1,00 ìã/ë, ë³í³éíà çà-
ëåæí³ñòü (Y ) öüîãî ìåòîäó îïòè-
ìàëüíà ³ îïèñóºòüñÿ ð³âíÿííÿì 
Y = 1541340,7õ + 19861,1. Êîå-
ô³ö³ºíò äåòåðì³íàö³¿ òà ë³í³éíà 
çàëåæí³ñòü â³äïîâ³äàþòü âèìîãàì 
âèÿâëåííÿ.

4. Êîðåêòí³ñòü òà òî÷í³ñòü ìå-
òîäó. Áóëî äîäàíî òðè ð³âíèõ 
êîíöåíòðàö³¿ çì³øàíîãî ñòàí-
äàðòíîãî ðîç÷èíó àòðàçèíó â ìî-
äåëüí³ çðàçêè ðîñëèí ëþöåðíè, 
ùîá ïðîâåñòè åêñïåðèìåíò ³ç 
äîäàâàííÿì ³ âèä³ëåííÿì, ³ ñòâî-
ðåíî ï’ÿòü ïàðàëåëüíèõ ãðóï äëÿ 
êîæíî¿ ñòàíäàðòíî¿ êîíöåíòðàö³¿. 
Ï³ñëÿ âèõðîâîãî çì³øóâàííÿ çà-
ñòîñóâàëè ìåòîä ïîïåðåäíüî¿ îá-

Ðèñ. 1. Ä³àãðàìà ïîâíîãî ³îííîãî ïîòîêó àòðàçèíó

2. Ãðàä³ºíòí³ óìîâè åëþþâàííÿ ðóõîìî¿ ôàçè

Час, хв Потік, мл/хв A/% B/%

0.00 0,4 60,00 40,00

2.00 0,4 60,00 40,00

2.00 0,4 5,00 95,00

4.00 0,4 5,00 95,00

Ðèñ. 2. Âèÿâëåííÿ òà àíàë³ç äàíèõ çà äîïîìîãîþ íàäâèñîêîïðîäóêòèâíî¿ 
ð³äèííî¿ õðîìàòîãðàô³¿ òà òàíäåìíî¿ ìàñ-ñïåêòðîìåòð³¿
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ðîáêè äëÿ UPLC-MS/MS äåòåê-
òóâàííÿ ³ ðîçðàõóíêó ñåðåäíüî¿ 
øâèäêîñò³ âèëó÷åííÿ òà â³äíîñ-
íîãî ñòàíäàðòíîãî â³äõèëåííÿ 
(RSD) (òàáë. 3). 

5. Âèçíà÷åííÿ ôàêòè÷íèõ ïðîá.
Çàëèøêè ïåñòèöèä³â, ùî ïîòðà-
ïëÿþòü ó ïðèðîäíå ñåðåäîâèùå, 
ò³ñíî ïîâ’ÿçàí³ ç ì³êðîîðãàí³ç-
ìàìè â ´ðóíò³ òà äåÿêèìè ôàê-
òîðàìè çîâí³øíüîãî ñåðåäîâè-
ùà, òàêèìè ÿê òåìïåðàòóðà, âî-
ëîã³ñòü, ðÍ, ³îíè ìåòàë³â, ñâ³òëî 
òîùî. Âèïðîáóâàííÿ ïðîâåäåíî 
â ð³çíèõ ðåã³îíàõ ³ â ð³çí³ ÷àñè. 
Åêîëîã³÷í³ òà êë³ìàòè÷í³ ôàêòî-
ðè ïðèçâîäÿòü äî ðîçêëàäàííÿ 
çàëèøê³â õ³ì³÷íèõ ïåñòèöèä³â ó 
ðîñëèíàõ ³ ´ðóíò³. Áóëà ñòâîðåíà 
òåõíîëîã³ÿ øâèäêîãî âèÿâëåííÿ 
çàëèøê³â ãåðá³öèä³â ó ðîñëèíàõ 
[25—27]. Ìåòîä íàäâèñîêîåôåê-
òèâíî¿ ð³äèííî¿ õðîìàòîãðàô³¿ 
òà òàíäåìíî¿ ìàñ-ñïåêòðîìåòð³¿ 
áóâ çàñòîñîâàíèé äëÿ âèçíà÷åí-
íÿ âì³ñòó àòðàçèíó ó â³ä³áðàíèõ 
çðàçêàõ ëþöåðíè. Â³äïîâ³äíî 
äî GB2763-2021 Êèòàþ, ìàêñè-
ìàëüíà ìåæà çàëèøê³â àòðàçèíó 
â çåðíîâèõ ñòàíîâèòü 0,05 ìã/êã. 
Ðåçóëüòàòè âèïðîáóâàíü ïîêàçà-
ëè (çà äîçè ïåñòèöèäó 280 ìë/ì2), 
ùî âì³ñò àòðàçèíó â çðàçêàõ ëþ-
öåðíè ñòàíîâèâ 0,011 ìã/êã.

ÂÈÑÍÎÂÊÈ
Ó äîñë³äæåíí³ îïòèìàëüíà ðó-

õîìà ôàçà òà äîçóâàííÿ àäñîðáåí-
òó áóëè âèçíà÷åí³ øëÿõîì îïòè-
ì³çàö³¿ ìåòîäó ïîïåðåäíüî¿ îáðîá-
êè çðàçêà òà ïàðàìåòð³â ïðèëàäó. 
Íà îñíîâ³ UPLC-MS/ MS áóëî 
çàïðîïîíîâàíî àíàë³òè÷íèé ìå-
òîä äëÿ âèçíà÷åííÿ çàëèøê³â 
àòðàçèíó â ðîñëèíàõ ëþöåðíè. 
Ïðîöåäóðà ãðàä³ºíòíîãî åëþþ-
âàííÿ áóëà êîðîòêîþ çà ÷àñîì, 
³ çàëèøêè ïåñòèöèäó àòðàçèíó â 
ðîñëèíàõ ëþöåðíè ìîæíà áóëî 
ïðîàíàë³çóâàòè çà 4 õâ, ïîêðà-
ùóþ÷è åôåêòèâí³ñòü âèÿâëåííÿ. 
Ðåçóëüòàòè ïîêàçàëè õîðîøó ë³-
í³éíó çàëåæí³ñòü ì³æ ìàñîâîþ 
êîíöåíòðàö³ºþ ãåðá³öèäó àòðà-
çèíó òà â³äïîâ³äíîþ ïëîùåþ 
ï³êó ç êîåô³ö³ºíòîì äåòåðì³íà-
ö³¿ 0,9999. Ïðè ð³âí³ äîäàâàííÿ 
0,1—5,0 ìã/êã ñåðåäíº çíà÷åííÿ 
ñòàíîâèòü 102,6—107,5%, â³ä-
íîñíå ñòàíäàðòíå â³äõèëåííÿ 
(RSD) — 0,28—6,85%, ìåæà âè-

ÿâëåííÿ — 0,001 ìêã/êã, à ê³ëü-
ê³ñíà ìåæà — 0,003 ìêã/êã. Ö³ 
ïîêàçíèêè â³äïîâ³äàþòü âèìîãàì 
ìåòîäó àíàë³çó çàëèøê³â. Ìåòîä 
º òî÷íèì, íàä³éíèì ³ â³äòâî-
ðþâàíèì, â³í ìàº íèæ÷ó ìåæó 
ê³ëüê³ñíîãî âèçíà÷åííÿ òà âèùó 
÷óòëèâ³ñòü äî àòðàçèíó â ðîñëè-
íàõ ëþöåðíè. Äîñë³äæåíèé ìåòîä 
ìîæå ñòàòè åòàëîííèì äëÿ âèÿâ-
ëåííÿ çàëèøê³â àòðàçèíó â ³íø³é 
ñ³ëüñüêîãîñïîäàðñüê³é ïðîäóêö³¿.

Ô³íàíñóâàííÿ: äîñë³äæåí-
íÿ ïðîâîäèëè â ðàìêàõ êëþ÷î-
âî¿ íàóêîâî-òåõí³÷íî¿ ïðîãðàìè 
ïðîâ³íö³¿ Õåíàíü (Êèòàé) «Äî-
ñë³äæåííÿ òà çàñòîñóâàííÿ òåõ-
íîëîã³¿ êîíòðîëþ çàëèøê³â ãåð-
á³öèä³â ó ´ðóíò³» (íîìåð ãðàíòó 
168902209020).

Êîíôë³êò ³íòåðåñ³â: àâòîðè çà-
ÿâëÿþòü ïðî â³äñóòí³ñòü êîíôë³ê-
òó ³íòåðåñ³â.
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Determination of atrazine residues 
in alfalfa plant matrix by ultra-high-
performance liquid chromatography 
and tandem mass spectrometry

Goal. � e purpose of this study was 
to verify the e� ectiveness of determina-
tion of atrazine residues in alfalfa using 
ultra-high-performance liquid chro-
matography and tandem mass spectro-
metry. Methods. To obtain samples, al-
falfa was sprayed once in the � eld. Plant 
material was prepared before determi-
nation of atrazine residues. For this, the 
samples (0.2 g) were crushed in liquid 
nitrogen, 5 ml of water, acetonitrile, and 
1% acetic acid were added for extrac-
tion. For puri� cation and concentration, 
1 mL of supernatant was added to 50 
mg of C18, 50 mg of PSA, and 100 mg of 
anhydrous magnesium sulfate. Chroma-
tography and mass spectro metry condi-

tions: � ow rate of 0.4 mL/ min at 40°C 
was maintained for separation using 
Agilent, C18 chromatographic co lumns; 
detection conditions — desolvation gas 
temperature and � ow 350°C, respec-
tively; nebulizer gas pressure 40.0  psi; 
ion spray voltage 4500 V; the tempera-
ture of the heater MS 1 and MS  2 is 
300°C; target compound was quanti� ed 
using MS/MS acquisition parameters 
(MRM mode). Results. In the range of 
0.01—1.0 mg/L, the mass concentra-
tion of atrazine herbicide and the cor-
responding peak area showed a good 
linear relationship, with a coe�  cient of 
determination of 0.9999. When ad ding 
atrazine at 0.1—5.0  mg/ kg, the ave-
rage value of its content in alfalfa plants 
was 102.6%—107.5%, and the relative 
standard deviation was 0.28%—6.85%. 
� e � nal residue detection result in al-
falfa by ultra-high performance liquid 
chromatography-tandem mass spectro-
metry was 0.011 mg/kg (the maximum 
permissible level in China for cereals is 
0.05 mg/kg). Conclusions. � e method 
has simple pretreatment operation, high 
average detection value and precision, 
good separation and puri� cation e� ect, 
short analysis time, and is suitable for 
the detection of atrazine. It combines 
two traditional methods into one that 
is simpler and faster. � e sensitivity and 
reproducibility meet the requirements 
of general toxicological tests, which 
have been con� rmed by real tests. � e 
method is suitable for the actual needs 
of detecting herbicide residues in alfalfa 
samples.

herbicide; plant sample; limit of 
detection; limit of quantitation
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