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Введение. Действующие методики определения остаточных количеств хлорорганических пестицидов –  
ДДТ (4,4-дихлордифенилтрихлорметилметан) и его метаболитов, ГХЦГ (гексахлорциклогексан, 
гексахлоран) (изомеры α, β, γ) – в пищевой продукции и продовольственном сырье, подлежащих 
обязательному декларированию на их содержание, несмотря на достаточно высокую чувствитель-
ность, характеризуются низкой избирательностью измерения и основываются на использовании 
морально устаревшего оборудования, трудоемкой пробоподготовкой. 
Материал и методы. В работе использовался метод газовой хроматографии с масс-спектромет-
рическим детектированием на газовом хроматографе «Хроматэк-Кристалл 5000.2». Пробоподго-
товку осуществляли методом матричной твердофазной дисперсии, основанном на разрушении и 
диспергировании анализируемого образца совместно с флорисилом с целью получения сыпучей 
сухой смеси. 
Результаты. Эффективность метода доказана валидацией на 16 модельных образцах пищевых про-
дуктов животного происхождения различного состава. Универсальность процедуры анализа обеспе-
чивается систематизацией пищевых продуктов по их структурно-механическим свойствам на груп-
пы: жидкие, имеющие мелкодисперсную структуру и высокое содержание воды (группа А); вязкие 
и пастообразные продукты, имеющие мелкодисперсную структуру (группа Б); продукты животного 
происхождения, требующие измельчения и диспергирования (полутвердые и твердые), имеющие 
высокое содержание воды и/или жира, не сыпучие (Группа В); сухие продукты животного происхо-
ждения (высушенные или сублимированные), и/или сыпучие порошкообразные продукты с низким 
содержанием воды, требующие смачивания, измельчения и диспергирования (Группа Г). Ингреди-
ентный состав (вода, жир, белок, углеводороды) не оказывают существенного влияния на стабиль-
ность и воспроизводимость разрабатываемого метода. 
Ограничения исследования. Методика апробирована и валидирована на образцах пищевой продукции 
животного происхождения.
Заключение. Разработанный метод определения ДДТ и его метаболитов, ГХЦГ (изомеры α, β, γ), 
обеспечивающий диапазон измеряемых концентраций (0,01–1,0 мг/кг) позволит контролировать 
содержание веществ во всех группах пищевой продукции животного происхождения, выделенных 
в ТР ТС 021/11 «О безопасности пищевой продукции», включая продукцию для детского питания.
Ключевые слова: хлорорганические пестициды; матричная твердофазная дисперсия; пищевая продук-
ция животного происхождения; аналитический контроль; газовая хроматография; масс-селективный  
детектор
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Introduction. The current methods for determining the residual amounts of organochlorine pesticides – 
4,4-dichlorodiphenyltrichloromethylmethane (DDT) and its metabolites, hexachlorocyclohexane (HCH) 
(α, β, γ isomers) in food products and food raw materials, subject to mandatory declaration for their content, 
despite a fairly high sensitivity, are characterized by low measurement selectivity and are based on the use of 
obsolete equipment, time-consuming sample preparation. 
Material and methods. In the work, the method of gas chromatography with mass spectrometric detection 
on a gas chromatograph “Khromatek-Kristall 5000.2” was used. Sample preparation was carried out by the 
method of matrix solid-phase dispersion, based on the destruction and dispersion of the analysed sample 
together with florisil in order to obtain a free-flowing dry mixture.
Results. The effectiveness of the method has been proven by validation on 16 model samples of food 
products of animal origin of various compositions. The versatility of the analysis procedure is ensured by the 
systematization of food products according to their structural and mechanical properties into groups: liquid, 
having a finely dispersed structure and a high water content (group A); viscous and pasty products having a 
fine structure (group B); products of animal origin requiring grinding and dispersion (semi-solid and solid), 
having a high water and/or fat content, not free-flowing (Group B); dry products of animal origin (dried or 
freeze-dried), and/or free-flowing powdered products with a low water content that require wetting, grinding 
and dispersion (Group D). Ingredient composition (water, fat, protein, hydrocarbons) does not significantly 
affect the stability and reproducibility of the developed method.
Limitations. The method has been tested and validated on samples of food products of animal origin. 
Conclusion. The developed method for the determination of DDT and its metabolites, HCH (isomers α, β, γ), 
providing a range of measured concentrations (0.01–1.0 mg/kg) will make it possible to control the content of 
substances in all groups of food products of animal origin identified in the TR CU 021/11 “On food safety”, 
including products for baby food.
Keywords: organochlorine pesticides; food products of animal origin; analytical control; gas chromatography; 
mass-selective detector
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Введение

Хлорорганические пестициды (ХОП) 4,4-ди-
хлордифенилтрихлорметилметан (ДДТ) и гек-
сахлорциклогексан (ГХЦГ), известные как одни 
из первых глобальных загрязнителей, вошедших 
в перечень Стокгольмской конвенции о стойких 
органических загрязнителях [1], являются канце-
рогенными как для животных, так и для челове-
ка, поэтому последние десятилетия им уделяет-
ся особое внимание. Во всём мире за последние 
50 лет разработаны сотни методов контроля как 
объектов окружающей среды, так и пищевой 
продукции. В Российской Федерации проводит-
ся обязательный контроль за содержанием ХОП в 
пищевой продукции и продовольственном сырье. 
В рационе человека основным источником ХОП 
является прежде всего продукция животного 
происхождения – мясо и мясопродукты, молоко 
и молочная продукция, жиры и масла. 

В Российской Федерации нормирование хлор-
органических пестицидов осуществляется по 
сумме изомеров (альфа-, бета- и гамма-) гекса-
хлорциклогексана и сумме 4,4’-ДДТ и его мета-
болитов 4,4’-ДДЭ и 4,4’-ДДД [2, 3].

Для мяса и мясопродуктов, птицы, яиц и про-
дуктов их переработки (мясо, мясные и мясосо-
держащие продукты, мясо птицы; субпродукты 
убойных животных и птицы; яйца, яичные про-
дукты; шкурка свиная, кровь пищевая и продукты 
из них, консервы мясные, из субпродуктов, мясо-
растительные продукты и консервы) установлены 
следующие нормативы: ГХЦГ (α, β, γ-изомеры) – 
0,1 мг/кг; ДДТ и его метаболиты – 0,1 мг/кг.

Для жира-сырца говяжьего, свиного, баранье-
го и др. убойных животных (охлаждённый, замо-
роженный), шпик свиной и продукты из него: 
ГХЦГ (α, β, γ -изомеры) – 0,2 мг/кг; ДДТ и его 
метаболиты – 1 мг/кг.

Молоко и молочные продукты. Для сырого мо-
лока, сырого обезжиренного молока, питьевого 
молока, пахты, сыворотки молочной, молочных 
напитков, жидких кисломолочных продуктов, 

молочных составных продуктов на их основе,  
в том числе продуктов, термически обработанных 
после сквашивания: ГХЦГ (α, β, γ-изомеры) – 
0,05 мг/кг; ДДТ и его метаболиты – 0,05 мг/кг.

Для таких молочных продуктов, как сливки, 
питьевые сливки, сметана; творог и продукты 
на его основе, творожные продукты, молочные 
составные продукты на их основе, альбумин мо-
лочный и продукты на его основе, продукты пас-
тообразные молочные белковые; молоко, сливки, 
пахта, сыворотка, молочные продукты, молочные 
составные продукты на их основе, концентриро-
ванные и сгущенные с сахаром, молоко сгущен-
ное стерилизованное, молочные консервы и мо-
лочные составные консервы; молочные продук-
ты, молочные составные сухие, сублимирован-
ные (в пересчете на восстановленный продукт); 
концентраты молочных белков, лактулоза, сахар 
молочный, казеин, казеинаты, гидролизаты мо-
лочных белков; сыры и сырные продукты плавле-
ные, сывороточно-альбуминные, сухие, сырные 
пасты, соусы; масло, паста масляная из коровьего 
молока, молочный жир; сливочно-растительный 
спред, сливочно-растительная топленая смесь; 
мороженое всех видов из молока и на молочной 
основе; питательные среды сухие на молочной 
основе для культивирования заквасочной и про-
биотической микрофлоры: ГХЦГ (α, β, γ-изоме-
ры) – 1,25 мг/кг (в пересчете на жир); ДДТ и его 
метаболиты – 1,0 мг/кг (в пересчете на жир).

Нормативы для продуктов детского питания 
животного происхождения: адаптированные, ча-
стично адаптированные молочные смеси (сухие –  
в пересчёте на восстановленный продукт), мо-
локо стерилизованное, ультрапастеризованное, 
пастеризованное, в том числе обогащенное, жид-
кие кисломолочные продукты; сухие и жидкие 
молочные напитки, молочный напиток, сливки 
стерилизованные питьевые; молоко сухое для 
детского питания (в пересчёте на восстановлен-
ный продукт); сухие молочные высокобелковые 
продукты (в пересчёте на восстановленный про-
дукт); консервы мясные, колбасные изделия, 
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мясные полуфабрикаты, паштеты и кулинарные 
изделия, пастеризованные колбаски на мясной 
основе, мясорастительные и растительно-мясные 
консервы; сублимированные продукты на мяс-
ной основе: ГХЦГ (α, β, γ-изомеры) – 0,02 мг/кг; 
ДДТ и его метаболиты – 0,01 мг/кг. Творог и про-
дукты на его основе: ГХЦГ (α, β, γ-изомеры) –  
0,55 мг/кг (в пересчете на жир); ДДТ и его мета-
болиты – 0,33 мг/кг (в пересчёте на жир). Сыры, 
сырные продукты и сырные пасты: ГХЦГ (α, β, 
γ-изомеры) – 0,6 мг/кг (в пересчёте на жир); ДДТ 
и его метаболиты – 0,2 мг/кг (в пересчёте на жир).

При этом анализ существующих действующих 
методов показывает, что многие из них не соот-
ветствуют современным требованиям так назы-
ваемой «зеленой химии», а именно при реализа-
ции данных методов необходимо использовать 
как большую навеску продукта, так и большие 
количества токсичных органических раствори-
телей. Подготовка проб к анализу может зани-
мать несколько дней. Следует отметить, что в 
последние годы появились современные методы 
исследования пищевой продукции растительного 
происхождения на основе сочетания жидкостной 
экстракции и дисперсионной твердофазной экс-
тракции по технологии QuEChERS (Quick, Easy, 
Cheap, Effective, Rugged, and Safe – быстро, про-
сто, дешево, эффективно, надежно и безопасно). 
Как указывают авторы обзорной статьи, популяр-
ность метода QuEChERS стремительно растет. 
Главная причина этого – требования современ-
ных лабораторий к чувствительности анализа, 
уменьшению объема растворителя, сокращению 
продолжительности анализа и его стоимости [4].

Тем не менее продолжают действовать уста-
ревшие «классические методы», разработанные в 
70–90-х годах прошлого века и пересмотренные 
без изменений в XXI веке. Эта особенность связа-
на со сравнительно высокой чувствительностью 
«классических методов», что соответствует суще-
ствующему нормативному законодательству, но 
не соответствует современному развитию анали-
тических методов и оснащенности оборудовани-
ем аналитических лабораторий. Необходимо от-
метить, что высокая чувствительность связана с 
использованием в анализе приёмов газовой хро-
матографии с электронозахватным детектором, 
характеризующихся высокой специфичностью, 
но низкой селективностью измерения. В этой 
связи любые положительные находки требуют 
подтверждения с применением альтернативного 
метода, предпочтительно с масс-спектрометри-
ческим детектированием.

Отмеченное выше касается в том числе и меж-
государственных стандартов, в настоящее время 

входящих в Перечни стандартов, необходимых 
для применения и исполнения требований тех-
нических регламентов ЕАЭС1,2,3,4,5.

Кроме перечисленных выше межгосударствен-
ных стандартов многие лаборатории аккредито-
ваны и используют в своей работе методические 
указания, утвержденные Минздравом СССР и 
главным государственным санитарным врачом 
СССР или РФ. Практически все методы основа-
ны на тонкослойной хроматографии или газовой 
хроматографии с электронно-захватным детекти-
рованием. Методы пробоподготовки продукции 
животного происхождения не отличаются от опи-
санных в межгосударственных стандартах [5, 6].

Цель работы состояла в разработке универ-
сального метода определения содержания ХОП 
в практически любом виде пищевой продукции 
животного происхождения, включая жир и мас-
ло. Была поставлена задача достижения необхо-
димой чувствительности и высокой селективно-
сти измерения при использовании малых коли-
честв органических растворителей и химических 
реагентов, низкой продолжительности анализа и, 
соответственно, низкой себестоимости. 

Материал и методы
В исследовании использованы следующие об-

разцы аналитических стандартов: альфа-ГХЦГ, с 
содержанием основного компонента 99,1% (ГСО 
8888–2007); бета-ГХЦГ, с содержанием основ-
ного компонента 97,78% (Dr.Ehrenstorfer);гам-
ма-ГХЦГ, с содержанием основного компонента 
99,7% (ГСО 8890–2007); 4,4’-ДДТ, с содержанием 
основного компонента 98,6% (ГСО 8892–2007); 
4,4’-ДДЭ, с содержанием основного компонента 
98,4% (ГСО 8893–2007); 4,4’-ДДД, с содержанием 
основного компонента 98,3% (ГСО 8891–2007). 
Из образцов аналитических стандартов готовили 
исходные растворы хлорорганических пестици-
дов в смеси н-гексан-ацетон (80:20) в концен-

1 ГОСТ 32308–2013. Мясо и мясные продукты. Опреде-
ление содержания хлорорганических пестицидов методом 
газожидкостной хроматографии. Москва: Стандартинформ; 
2014.

2  ГОСТ ISO 8260–2013. Молоко и молочные продукты. 
Определение хлорорганических пестицидов и полихлориро-
ванных бифенилов. Метод с использованием капиллярной 
газожидкостной хроматографии с электронно-захватным 
детектированием. Госстандарт Минск; 2014. 

3  ГОСТ ISO 3890-(1-2)–2013. Молоко и молочные про-
дукты. Определение остаточного содержания хлороорга-
нических соединений (пестицидов). М.: Стандартинформ, 
2016.

4 ГОСТ 23452–2015. Молоко и молочные продукты. Ме-
тоды определения остаточных количеств хлорорганических 
пестицидов. Москва: Стандартинформ; 2016. 

5  ГОСТ EN 1528-(1-4)–2014. Продукты пищевые с 
большим содержанием жира. Определение пестицидов и по-
лихлорированных бифенилов (ПХБ). М.: ФГБУ «РСТ», 2021.
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трации 100 мкг/см3. Промежуточные и рабочие 
калибровочные растворы были приготовлены в 
виде смеси ХОП в гексане и использовались для 
внесения в пробы и калибровки прибора. 

Все используемые растворители (н-гексан, 
ацетон, дихлорметан) были с чистотой не менее 
95%, серная кислота (95%, плотность 1,824 г/см3)  
В качестве сорбента использовали Florisil  
60–100 меш для хроматографии, производства 
PanReac AppliChem (Испания). Сорбент фло-
рисил перед использованием выдерживали при  
150 °С в течение 6 ч. 

Предварительная подготовка образцов к ис-
пытаниям. Перед проведением исследований 
пробы подвергали механической подготовке к 
испытаниям. Молоко и сливки питьевые (груп-
па А) тщательно взбалтывали и перемешивали. 
Яйца сырые, йогурт, молоко сгущенное с сахаром 
8,5%, сливки для взбивания 33 % (группа Б) пере-

мешивали и гомогенизировали; свиной жир, мо-
роженое и сливочное масло вначале доводили до 
мягкого состояния при комнатной температуре, а 
после перемешивали и гомогенизировали. Котле-
та из свинины (полуфабрикат), говядина, па-
штет из печени и свиных шкурок, курятина, сыр 
твердый Швейцарский 45% (группа В) измельча-
ли до мелкодисперсного состояния, тщательно 
перемешивали до гомогенного состояния. Яич-
ный порошок (меланж), сухую молочную смесь 
для детского питания (группа Г) предварительно 
восстанавливали в соответствии с указанием на 
этикетке, оставляли набухнуть и тщательно пере-
мешивали.

Процедура проведения подготовки проб методом 
матричной твёрдофазной дисперсии (МТФД). Эта-
пы проведения подготовки проб методом МТФД 
представлена на рисунке. На первом этапе (I) 
проводили диспергирование образца. Для этого 

Схема выполнения анализа (пояснения в тексте).
Scheme of the analysis (explanations in the text). 

I. Диспергирование образца

а

II. Экстракция

б в г

в б а
в б а

а

б

в

IV. Проведение измерений III. Очистка экстракта H2SO4 (конц.)

1

2

3

4

5

6
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в фарфоровую ступку (I, в) помещали (10 ± 0,01 г)  
предварительно гомогенизированного образца  
(I, а) и смешивали для жидких образцов с  
(30 ± 0,03 г) сорбента флоризила (I, б) и для вяз-
ких и твёрдых образцов с (20 ± 0,02 г) сорбента 
флорисила (I, б), постепенно вводя сорбент в 
пробу при постоянном перемешивании и гомоге-
низации до получения мелкодисперсного сыпу-
чего порошка. Полученный порошок помещали 
в контейнер с плотно завинчивающейся крыш-
кой (I, г) и хранили до проведения анализа в хо-
лодильнике при температуре плюс (4 ÷ 6) °С. Для 
долгосрочного хранения образец следует поме-
щать в морозильную камеру и хранить при темпе-
ратуре не менее минус 18 °С.

На втором этапе (II) проводили непосред-
ственно матричную твердофазную дисперсион-
ную экстракция (II, а). В качестве патрона (ми-
ни-колонки) для МТФД использовали шприц 
вместимостью 12 см3. На выход шприца в каче-
стве фритты вставляли стекловату (II, 4) и мем-
бранный фильтр с диаметром пор 0,45 мкм (II, 5) 
для удержания сорбента и подготовленного об-
разца в виде мелкодисперсного сыпучего порош-
ка. На дно колонки помещали (1 ± 0,01 г) фло-
ризила (II, 3). Далее в мини-колонку помещали 
аликвоту образца в виде мелкодисперсного сыпу-
чего порошка, содержащую 1 г исследуемой про-
дукции (II, 2). Для группы А навеска, содержащая  
1 г исследуемой продукции, составляла (4 ± 0,04 г),  
для группы Б и В – (3 ± 0,03 г) . Для группы Г 
аликвоту образца определяли в зависимости от 
структурно-механических свойств исследуемой 
восстановленной продукции. Постукивани-
ем слегка утрамбовывали содержимое колонки 
для удаления воздушных карманов. Хлорорга-
нические пестициды элюировали 15 см3 смеси 
растворителей (II, 1) гексан/дихлорметан (1:1) со 
скоростью 1–2 капли в 1 с, применяя небольшое 
давление при помощи плунжера шприца. Элюат 
собирали в круглодонную колбу вместимостью  
50 см3 (II, 6). С помощью ротационного вакуум-
ного испарителя отгоняли из элюата дихлорметан 
(II, б). Остаток элюата переносили в полипропи-
леновую центрифужную пробирку с завинчива-
ющейся крышкой на 50 см3 (II, в). Промывали 
круглодонную колбу 2–3 см3 гексана и объединя-
ли с элюатом.

Третий этап (III) – очистка экстракта.  
К объединённому элюату добавляли 5–6 см3 сер-
ной кислоты концентрированной. Помещали на 
аппарат для встряхивания – вихревой шейкер 
типа вортекс (III, a) на 10 мин при среднеин-
тенсивном режиме перемешивания. Центрифу-
гировали (III, б) 10 мин при скорости вращения 

2500 об/мин при температуре 20 °С до получения 
четкой поверхности раздела жидкостей. Отби-
рали верхний гексановый слой в колбу с кони-
ческим дном вместимостью 50 см3. В центри-
фужную пробирку с кислотой добавляли 5 см3 
гексана и повторяли процедуру встряхивания, 
центрифугирования и отбора гексанового слоя. 
Процедуру проводили несколько раз до получе-
ния бесцветного прозрачного экстракта гексана 
с нейтральным рН. Объединенный очищенный 
экстракт выпаривали досуха при помощи рота-
ционного вакуумного испарителя (III, в), оста-
ток растворяли в 1 см3 гексана.

Четвёртый этап (IV) – выполнение измерений. 
Полученный экстракт переносили в виалу (IV, a) 
и помещали в барабан устройства для ввода жид-
ких проб – дозатор ДАЖ-2М, установленный 
на газовый хроматограф «Хроматэк-Кристалл 
5000.2» с масс-спектрометрическим детектором 
(IV, б), производства ЗАО СКБ Хроматэк (Рос-
сия). Затем обрабатывали полученные данные и 
формировали отчёт о результатах анализа (IV, в).

Параметры работы масс-спектрометрического 
детектора: тип ионизации – электронная иони-
зация; температура источника 200 °С; темпера-
тура переходной линии 250 °С; время задержки 
растворителя 7 мин; режим работы – регистрация 
выбранных ионов (SIM). Параметры регистра-
ции выбранных ионов (SIM) приведены в табл. 1.

Условия хроматографирования: капиллярная 
кварцевая колонка DB 1701P, длиной 30 м, вну-
тренним диаметром 0,25 мм, неподвижная фаза: 
поперечно-связанный и молекулярно-сшитый 
полимер (14%-цианопропил-фенил)-метилполи-
силоксан, толщина пленки неподвижной фазы 
0,25 мкм; газ-носитель – гелий, поток газа-но-
сителя – 1,2 см3/мин; режим испарителя: объём 
вводимой пробы 1 мм3, температура испарителя 
250 °С; режим термостата колонки: начальная 
температура 80 °С, выдержка 1 мин; нагрев ко-
лонки со скоростью 30 °С/мин до температуры 
200 °С, выдержка 5 мин; нагрев со скоростью  
20 °С/мин до температуры 280 °С, выдержка 3 мин.

Пробу вводили в инжектор хроматографа три-
жды. Устанавливали площади пиков веществ с 
помощью градуировочного графика определяли 
концентрации компонентов в хроматографируе-
мом растворе (IVc). 

Содержание веществ в пробах (Х1, мг/кг) рас-
считывают по формуле (1):

(1)Х1 = 
С • V • Кр

m ,

где С – концентрация вещества, полученная 
по градуировочному графику в соответствии с 
площадью хроматографического пика, мкг/см3;  
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Таблица 1 / Table 1

Параметры регистрации выбранных ионов масс-спектрометрического детектора 
Registration parameters of selected ions of the mass spectrometric detector

Вещество
Основной 

(количественный) ион 
(масса/заряд)

Подтверждающие ионы 
(масса/заряд)

Ориентировочное 
время выхода 

компонента, мин

α-ГХЦГ (альфа-гексахлорциклогексан) 219 181, 183 8,61

β-ГХЦГ (бета-гексахлорциклогексан) 219 181, 183 11,82

γ-ГХЦГ (гамма-гексахлорциклогексан) 219 181, 183 9,83

4,4-ДДТ (4,4-дихлордифенилтрихлорэтан) 237 165, 235 14,71

4,4-ДДД  (4,4' – диэтилдифенилдихлорэтан) 237 165, 235 14,47

4,4-ДДЭ (4,4-дихлордифенилдихлорэтилен) 318 246, 248 13,35

Таблица 2 / Table 2

Предложенная классификация пищевого сырья и продуктов животного происхождения  
по группам в соответствии с их структурно-механическими свойствами

The proposed classification of food raw materials and products of animal origin into groups according  
to their structural and mechanical properties

Группа продукции Типичные представители группы, 
выбранные для анализа  

Группа А. 
Жидкие, имеющие мелкодисперсную структуру и высокое содержание воды: 
•	 питьевое молоко и питьевые сливки, пахта, сыворотка молочная, молочный напиток и т.п.

Молоко питьевое 3,2% 
Сливки питьевые 10%

Группа Б. 
Вязкие и пастообразные продукты, имеющие мелкодисперсную структуру: 
•	яйца и жидкие яичные продукты (меланж, белок, желток); 
•	жир-сырец говяжий, свиной, бараний и др. убойных животных, шпик свиной  

и продукты из него и т.п.; 
•	жидкие кисломолочные, сметана, молочные составные продукты на их основе и т.п. 
•	молоко, сливки, пахта, сыворотка, молочные продукты, молочные составные 

продукты на их основе, концентрированные и сгущённые с сахаром и т.п.; 
•	мороженое молочное, сливочное, пломбир, с растительным жиром и т.п. 
•	масло, паста масляная из коровьего молока, молочный жир,  

сливочно-растительный спред и т.п.

Яйца сырые 
Жир-сырец свиной 

Йогурт 
Молоко сгущённое с сахаром 8,5% 
Сливки для взбивания 33% 
Мороженое пломбир 15% 
Масло сливочное 82,5%

Группа В. 
Продукты животного происхождения, требующие измельчения  
и диспергирования (полутвёрдые и твёрдые), имеющие высокое содержание 
воды и/или жира (не сыпучие):
•	мясо, в том числе полуфабрикаты, колбасные изделия, продукты из мяса всех видов 

убойных животных, кулинарные изделия из мяса; консервы из мяса, и т.п. 
•	субпродукты убойных животных (печень, почки, язык, мозги, сердце), шкурка 

свиная, кровь пищевая и продукты её переработки; продукты мясные с 
использованием субпродуктов (паштеты, ливерные колбасы, зельцы, студни и др.)  
и крови и т.п.; 

•	мясо птицы, в том числе полуфабрикаты; колбасные изделия, копчености, 
кулинарные изделия с использованием мяса птицы; консервы птичьи и т.п.; 

•	 сыры, сырные продукты, сырные пасты, соусы; творог, творожная масса,  
творожные продукты, молочные составные продукты на их основе и т.п.

Котлета из свинины (полуфабрикат) 
Говядина 
Паштет из печени и свиных 
шкурок 

Курятина 

Сыр твёрдый "Швейцарский" 45%

Группа Г. Сухие продукты животного происхождения (высушенные  
или сублимированные), и/или сыпучие порошкообразные продукты с низким 
содержанием воды, требующие смачивания, измельчения и диспергирования: 
•	мясо сублимационной и тепловой сушки; яичные продукты сухие (яичные порошок, 

белок, желток) и т.п. 
•	продукты молочные, молочные составные сухие, сублимированные;  

концентраты молочных белков и т.п.

Яичный порошок (меланж) 

Сухая молочная смесь  
для детского питания

https://doi.org/10.47470/0869-7922-2023-31-5-329-339
Оригинальная  статья
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V – объём экстрагента, подготовленного для хро-
матографирования, см3 (1 см3); m – масса алик-
вотная анализируемого образца продукции, г  
(1 грамм); Кр – коэффициент разбавления (если 
экстракт разбавляли перед хроматографированием).

В случае представления результата определе-
ния в пересчёте на жир в знаменатель формулы 
(1) вводится коэффициент Р (составная часть 
жира, содержащаяся в анализируемом объекте. 

При необходимости выражения содержания 
веществ в исходном сухом продукте результат 
корректируется (умножается) введением в фор-
мулу (1) коэффициента восстановления, равного 
отношению массы восстановленного продукта к 
содержанию в нем сухого продукта.

Результаты и обсуждение
Метод QuEChERS при его адаптации к про-

дукции животного происхождения, особенно с 
высоким содержанием жира, выявил ряд недо-
статков. В частности, низкая степень извлече-

ния ХОП, сильные матричные эффекты, слабая 
очистка экстрактов, требующая введения допол-
нительных этапов очистки от жиров.

Изучение литературных данных показало, что в 
настоящее время для жиросодержащей продукции 
наиболее перспективным является метод матрич-
ной твердофазной дисперсии (МТФД), представ-
ляющий собой разрушение и диспергирование 
анализируемого образца совместно с подходя-
щим сорбентом с целью получения сыпучей сухой 
смеси [7–13]. Именно этому методу подготовки  
образцов мы отдали свое предпочтение. 

Метод МТФД нельзя назвать очень новым. Как 
пишет в 2000 г. S. Barker в своём обзоре метода [7], 
матричная твердофазная дисперсия представляет 
собой запатентованный процесс, о котором впер-
вые было сообщено в 1989 г., для проведения од-
новременного разрушения и экстракции твердых 
и полутвердых образцов. МТФД обеспечивает 
полное фракционирование компонентов матри-
цы образца, а также возможность селективного 
элюирования одного соединения или нескольких 

Таблица 3 / Table 3

Средняя полнота извлечения хлорорганических пестицидов из пищевой продукции  
животного происхождения

Average completeness of extraction of organochlorine pesticides from food products of animal origin

Группа Наименование  
продукции

Средняя полнота извлечения вещества, %

альфа-ГХЦГ 
α-HCH

бета-ГХЦГ 
β- HCH

гамма-ГХЦГ 
γ- HCH

4,4'-ДДТ 
4,4'-DDT

4,4'-ДДД 
4,4'-DDD

4,4'-ДДЭ 
4,4'-DDE

А Молоко питьевое, 3,2% 97 91 99 97 93 93

Сливки питьевые 10% 94 91 99 95 94 91

Б Яйца сырые 91 102 95 96 96 93

Жир-сырец свиной 96 90 95 92 94 90

Йогурт 97 90 100 96 90 91

Сливки для взбивания  
с жирностью 33%

89 99 99 87 93 96

Сгущённое молоко с сахаром 
с жирностью 8,5%

82 95 88 94 87 92

Мороженое пломбир  
с жирностью 15%

97 98 93 85 97 98

Масло сливочное 97 105 100 99 99 98

В Свинина 94 103 94 103 97 95

Говядина 97 101 98 97 97 94

Курица 93 96 94 102 96 96

Паштет из субпродуктов 92 102 94 102 95 95

Сыр твердых сортов 98 94 94 86 104 95

Г Яичный порошок 94 98 96 93 93 90

Сухое молоко 95 90 101 95 95 97
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классов соединений из одного и того же образца. 
До недавнего времени этот метод применялся в 
основном для выделения лекарств, антибиотиков, 
антибактериальных средств, некоторых гербици-
дов и пестицидов из пищевых тканей животных, 
молоке, рыбе, пробах крови, фруктах, овощах и 
других матрицах [7–13].

В отличие от продукции растительного проис-
хождения, сырье и продукты животного проис-
хождения (мясо и мясные продукты, яйца и 
продукция из яиц, молоко и молочные продук-
ты) представлены значительно шире по своим 
структурно-механическим свойствам: жидкие, 
вязкие, пастообразные, полутвердые и твердые, 
сухие, сыпучие порошкообразные [14]. Именно 
структурно-механические свойства продуктов 
были приняты как основные и определяющие 

показатели при разработке методики. Учитывал-
ся также ингредиентный состав продуктов (вода, 
жир, белок, углеводороды), но проведенные ис-
следования показали, что данные показатели  
не оказывают существенного влияния на ста-
бильность и воспроизводимость разрабатывае-
мого метода. В табл. 2 представлена предложен-
ная классификация продовольственного сырья и 
пищевых продуктов животного происхождения 
по группам в соответствии с их структурно-ме-
ханическими свойствами, а также образцы про-
дукции, выбранные как типичные для группы и 
использованные при разработке схемы анализа и 
валидации созданного метода.

На 16 модельных образцах пищевой продук-
ции животного происхождения выполнены экс-
периментальные исследования по оценке пол-

Таблица 4 / Table 4
Метрологические характеристики, %

Metrological characteristics, %

Группа 
продукции

Определяемое 
вещество

Суммарная 
погрешность (δ)

Среднеквадратичное 
отклонение повторяемости (σr)

Среднеквадратичное отклонение 
воспроизводимости (σR) 

А альфа-ГХЦГ 32–34 6,7–6,9 9,3–9,7

бета-ГХЦГ 35–36 6,8–7,0 9,5–9,8

гамма-ГХЦГ 32 6,6–6,7 9,3–9,4

4,4’-ДДТ 32–34 6,4–6,9 8,9–9,7

4,4’-ДДД 38–39 7,0–7,2 9,9–10,0

4,4’-ДДЭ 31–34 6,3–7,0 8,8–9,8

Б альфа-ГХЦГ 32–40 6,0–7,1 8,4–10,0

бета-ГХЦГ 29–37 6,6–6,9 9,2–10,2

гамма-ГХЦГ 32–42 6,3–6,9 9,1–9,7

4,4’-ДДТ 32–45 6,3–6,9 8,9–9,7

4,4’-ДДД 34–45 6,4–6,8 8,9–9,4

4,4’-ДДЭ 27–34 6,4–7,3 8,9–10,2

В альфа-ГХЦГ 32–37 6,8–8,0 9,6–11,2

бета-ГХЦГ 29–32 6,8–7,5 9,5–10,4

гамма-ГХЦГ 33–36 6,6–7,6 9,3–10,7

4,4’-ДДТ 32–44 6,8–7,5 9,5–10,5

4,4’-ДДД 35–36 6,7–7,6 9,3–10,6

4,4’-ДДЭ 29–32 6,6–7,2 9,3–10,1

Г альфа-ГХЦГ 33–34 6,7 9,4

бета-ГХЦГ 29–34 6,7–6,9 9,3–9,7

гамма-ГХЦГ 32–35 6,5–7,6 9,1–10,7

4,4’-ДДТ 33–34 6,8–7,1 9,5–10,0

4,4’-ДДД 36–38 6,9–7,1 9,7–10,0

4,4’-ДДЭ 28–35 6,9–7,3 9,7–10,2
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ноты извлечения ХОП на 4 уровнях внесения  
с учётом всех этапов пробоподготовки. Получены 
удовлетворительные результаты, которые пред-
ставлены в табл. 3. 

Для отдельных типичных представителей 
групп продукции метрологические характеристи-
ки, рассчитанные в соответствии с рекомендаци-
ями РМГ 61–2010 [9], варьируют в диапазонах, 
представленных в табл. 4. 

В целом метрологические характеристики в 
виде суммарной погрешности измерения, сред-
неквадратичного отклонения повторяемости и 
воспроизводимости для отдельных веществ вну-
три конкретной группы продукции находятся на 
сопоставимых уровнях.

Следуя тенденциям сегодняшнего дня к упро-
щению и стандартизации аналитической про-
цедуры, основной целью этого исследования яв-
лялась разработка максимально универсального 
метода МТФД-ГХ-МС для анализа широкого 
спектра продукции животного происхождения, 
в том числе, предназначенной для детей. Были 
рассмотрены нормируемые хлорорганические 
пестициды (ДДТ и его метаболиты и три изоме-
ра ГХЦГ), при этом объем показателей метода 
может быть существенно расширен за счет дру-
гих пестицидов, устойчивых к обработке концен-
трированной серной кислотой. Таким образом, в 
этой работе описывается разработка и валидация 
нового метода, демонстрирующего хорошую эф-
фективность для анализа широкого спектра жи-
росодержащей пищевой продукции и сырья для 
ее производства.

Заключение

Разработан метод определения остаточных 
количеств хлорорганических пестицидов – ДДТ 
и его метаболитов и ГХЦГ (изомеры α, β, γ) в 
отдельных видах пищевой продукции и сырья 
животного происхождения, ориентированный на 
контроль соответствия пищевой продукции тре-
бованиям законодательства Евразийского эконо-
мического союза о техническом регулировании. 
Диапазон измеряемых концентраций хлорор-
ганических пестицидов (0,01–1,0 мг/кг) позво-
лит контролировать содержание веществ во всех 
группах пищевой продукции животного происхо-
ждения, выделенных в ТР ТС 021/11 «О безопас-
ности пищевой продукции», включая продукцию 
для детского питания.

Предложенный новый метод характеризует-
ся высокой эффективностью при определении 
нескольких групп структурно родственных со-
единений (ДДТ и его метаболитов; изомеров аль-
фа-, бета- и гамма-ГХЦГ) из жиросодержащих 
продуктов животного происхождения, имеющих 
различные структурно-механические свойства.

Техника экстракции и очистки является бы-
строй, дешевой, надежной и не требует каких-ли-
бо специальных навыков, вся пробоподготовка 
занимала не более одного часа на одну пробу, при 
этом один оператор мог анализировать несколько 
проб одновременно. Разработанный метод может 
заменить большинство трудоемких и дорогостоя-
щих аналитических методик определения микро-
загрязнителей в жирных пищевых продуктах.
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