Оптимизация QuPPe-подхода для определения диквата в почве методом гидрофильной жидкостной хроматографии в сочетании с тандемной масс-спектрометрией
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Высокополярные пестициды являются сложным объектом аналитического контроля вследствие их высокой гидрофильности и способности к прочному связыванию с компонентами природных матриц. В качестве аналита в данной работе рассматривается дикват – четвертичный аммониевый гербицид, использующийся в сельском хозяйстве для борьбы с нежелательными растениями [1]. Механизм токсического действия диквата, относящегося к высоко опасным веществам, связан с образованием свободных радикалов, приводящих к окислительному стрессу у различных организмов.
В настоящее время для определения высокополярных пестицидов широко используется метод QuPPe (Quick Polar Pesticides) [2], основанный на обработке образца подкисленным раствором метанола с последующей очисткой с помощью твёрдофазной экстракции. Несмотря на универсальность и воспроизводимость, многостадийность метода, связанная с необходимостью дополнительной очистки для уменьшения матричных эффектов, усложняет процедуру анализа, делая его трудоемким и длительным.
Таким образом, целью работы являлась модификация метода QuPPe для определения диквата в почве. Экстракцию проводили с использованием различных органических растворителей, варьируя соотношение водной и органической фаз. Использовали органические и неорганические кислоты для повышения эффективности экстракции и сокращения числа стадий пробоподготовки. Для анализа выбирали режим гидрофильной хроматографии, позволяющий уменьшить влияние неполярных компонентов матрицы и увеличить время удерживания аналита. В качестве неподвижной фазы использовали сорбент на основе силикагеля с амидными группами в функциональном слое. Элюирование осуществляли в градиентном режиме смесью ацетонитрила с 40 мМ аммонийно-формиатным буферным раствором рН 6,4.
[bookmark: _GoBack]После оптимизации условий экстракции и выбора режима анализа проводили количественную оценку диквата в образцах почвы. Выход экстракции для пестицида из почвы составлял 40%, что обусловлено прочным связыванием аналита с органическими компонентами матрицы, например, гуминовыми кислотами, и её высокой сорбционной способностью. При этом модификация метода QuPPe позволяет исключать стадию твёрдофазной экстракции, сокращая общее время пробоподготовки. Несмотря на невысокую степень извлечения гербицида, предел определения составлял 0,1 мкг/кг, что позволяет надежно проводить количественную оценку диквата в образцах почвы при низких концентрациях.
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