
Глифосат — N`(фосфонометил)глицин (ИЮПАК) —
послевсходовый, неселективный гербицид сис`
темного действия, используемый для уничтоже`
ния однолетних и многолетних сорняков на посе`
вах и посадке многих полевых сельскохозяйствен`
ных, плодовых и цитрусовых культур, на виноград`
никах, в лесном и городском хозяйстве, для унич`
тожения водных сорняков, а также для десикации
листвы определенных сельскохозяйственных
культур [1,2]. В Украине глифосат разрешен к при`
менению в качестве гербицида в составе 22 фор`
муляций на 23 сельскохозяйственных культурах и
в качестве десиканта в составе 6 формуляций на 
7 культурах [3].

По химической природе глифосат — слабая ор`
ганическая цвитерионная аминометилфосфоно`
вая кислота:

Глифосат
Для увеличения растворимости в формуляциях

глифосат обычно находится в виде соли депрото`
нированной аминометилфосфоновой кислоты и
катиона. В большинстве торговых формуляций
глифосата (Раундап, Ураган Форте и др.) в качест`

ве катиона используется изопропиламин. Поэтому
действующее вещество большинства торговых
формуляций глифосата — изопропиламинная
соль глифосата:

Изопропиламинная соль глифосата

Основным метаболитом глифосата в почве, во`
де и растениях является аминометилфосфоновая
кислота (АМФК): 

Аминометилфосфоновая кислота
По химической структуре АМФК очень близка к

глифосату, однако она обладает слабой токсич`
ностью [4].

Гербицид Раундап и другие формуляции на ос`
нове глифосата широко применяются почти в 100
странах для уничтожения более чем 300 разновид`
ностей сорняков [5]. Это и обуславливает необхо`
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димость разработки методов для определения его
остатков в различных средах.

Физико`химические свойства гербицидов`
электролитов, к которым принадлежит глифосат,
создают особые проблемы при разработке мето`
дов его определения в различных матрицах. Мо`
лекула глифосата содержит три фрагмента раз`
личной химической природы: фрагмент фосфоно`
вой кислоты (1), фрагмент вторичного амина (2) и
фрагмент карбоновой кислоты (3). Совокупность
этих фрагментов в молекуле приводит к тому, что
глифосат практически нелетуч и вследствие своей
высокой полярности нерастворим в большинстве
органических растворителей (этанол, ацетон,
бензол и др.). 

В составе молекул глифосата и АМФК отсутству`
ют хромофоры, что делает невозможным спект`
ральное определение этих соединений в видимой
части спектра. Низкая растворимость глифосата и
АМФК в органических растворителях затрудняет ис`
пользование большинства распространенных про`
цедур дериватизации для этерификации кислотных
фрагментов молекул глифосата и АМФК или ацили`
рования аминных фрагментов с последующим ис`
пользованием газохроматографических детекто`
ров. Высокая растворимость глифосата и АМФК в
воде (глифосат — 12 г/мл при 25оС; АМФК — 0,058
г/мл при 25 оС) и сильная адсорбция частицами поч`
вы значительно усложняет процедуру извлечения
глифосата и его метаболита из различных матриц и
последующую очистку полученных экстрактов. Поэ`
тому, как правило, определение этих соединений в
сельскохозяйственном и продовольственном сырье
и пищевых продуктах — процесс трудоемкий, слож`
ный и дорогостоящий.

Опубликованные методы определения остатков
глифосата [5, 6, 7]  разработаны в соответствии с
классической методологией анализа остатков
пестицидов и включают следующие стадии: 
` экстракция;
` очистка;
` дериватизация;
` хроматографическое разделение;
` детектирование и количественное определение.

Рассмотрим подробно отдельные стадии мето`
дов определения остатков глифосата.

Экстракция
Перед проведением экстракции  с анализируе`

мыми пробами необходимо провести некоторые
подготовительные процедуры, которые направле`
ны на повышение эффективности извлечения ана`
литов из проб. Твердые пробы должны быть замо`
рожены при добавлении сухого льда и затем из`
мельчены  с использованием соответствующего
оборудования (аппараты для резки, блендеры и
др.). Перед взятием навески измельченной пробы
для экстракции дают испариться двуокиси углеро`

да. Жидкие, порошкообразные или тонко гранули`
рованные пробы не подвергают этим процедурам. 

Для экстракции глифосата и АМФК из навесок
измельченных проб используют различные типы
гомогенизаторов (блендеров). Пробы воды перед
экстракцией должны быть отфильтрованы через
мембранный фильтр (размер пор 0,22 мкм). Про`
бы пива  фильтруют через гофрированный бумаж`
ный фильтр для удаления двуокиси углерода. 

Вследствие того, что глифосат и его основной
метаболит АМФК характеризуются высокой по`
лярностью  и высокой растворимостью в воде, их
трудно извлечь из анализируемых матриц органи`
ческими растворителями. Поэтому для извлече`
ния этих соединений из растительных матриц ис`
пользуют смеси органических растворителей с
водой. Следует подчеркнуть, чтобы освободить
полученные экстракты от твердых суспендирован`
ных частиц, используют, как правило, центрифуги`
рование экстрактов (центрифуга, 12000 об/мин,
стаканы вместимостью 250 мл), а не фильтрова`
ние через различные фильтрующие материалы.
Центрифугирование значительно ускоряет проце`
дуру получения экстрактов и обеспечивает  осаж`
дение взвешенных частиц в экстрактах.

Для извлечения глифосата и АМФК из водных
сред применяют различные варианты твердофаз`
ной экстракции (ТФЭ). В таблице 1 приведены
сведения о некоторых способах экстракции гли`
фосата и АМФК из твердых и жидких матриц.

Анализ данных таблицы 1 показывает, что  для
извлечения глифосата и АМФК из твердых анали`
зируемых матриц  наряду со смесями органичес`
ких растворителей с водой используется и просто
вода, в частности, для экстракции  фруктов и ово`
щей [32]. Однако использование в качестве
экстрагента  водных растворов хлористоводород`
ной кислоты, в частности 0,25 М водного раствора
HCl [33], имеет преимущество  по сравнению с во`
дой, поскольку в этом случае создаются условия
для гидролиза возможных коньюгатов глифосата с
матрицей пробы (например, ежевика), что приво`
дит к повышению процента возврата аналита.

Очистка
При определении большинства пестицидов,

растворимых в органических растворителях, в пи`
щевых продуктах растительного и животного про`
исхождения одной из основных проблем при  под`
готовке проб к анализу является необходимость
удаления из получаемых экстрактов  растительных
пигментов и липофильных веществ, которые могут
мешать конечному определению пестицидов. В
анализе водорастворимых пестицидов, к которым
принадлежит глифосат, к этой проблеме добавля`
ется необходимость удаления из получаемых
экстрактов таких коэкстрактивных веществ, как
крахмал и белки, которые также  растворимы в во`
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Таблица 1
Условия извлечения остатков глифосата и АМФК из различных матриц

Матрица
Анализируе
мый объем

(вес)
Растворитель или сорбент

Литера�
тура 

Вода 250 мл Дихлорметан [8]

Вода 25 мл Дихлорметан / 2`пропанол [9]

Вода 1—1,5 л Катионит, анионит [10]

Воды подземные и поверхностные 80 мл Картридж Strata`X (200 мг) [11]

Воды подземные — Анионит, лиганд`обмен [12]

Воды поверхностные и сточные 500 мл Смола Chelex 100 (Fe ІІІ) [13]

Вода 2 л Смола Chelex 100 (Fe ІІІ) [14]

Пиво, хлеб, хлебные злаки, виноград,
трава, сено, сахарная свекла, горох,
мука

30 г
15 г (сено)

100 мл (пиво)

0,1 М HCl / дихлорметан
(150 мл+50 мл)
6 М HCl (сено)

[14]

Вода речная — Картридж PRP`X100 (анионит) [15]

Вода питьевая 200 мл Aminex А`9 (К+`форма) [16]

Рис, пшеница, капуста, томаты, лук —
Ацетонитрил;

ацетон / вода (50 мл+75 мл)
[17]

Маслины, томаты, груша — Вода / дихлорметан; вода [18]

Зерновые злаки, продукты животного
происхождения

—
Вода;

0,1 М HCl или 0,6 % НАс
[19]

Картофель Вода [20]

Сельскохозяйственное и
продовольственное сырье и продукты
переработки

2–30 г
Хлороформ / 0,1 М HCl

(50 мл+150 мл)
[21]

Хлебные злаки, семена масличных
культур, бобовые

— Хлороформ / вода [22]

Сельскохозяйственные продукты — Вода; ацетон (соевые бобы) [23]

Зерно кукурузы, соя (бобы), орехи — Вода [24]

Томаты — ТФЭ, NH2`силикагель [25]

Хлебные злаки — Вода [26]

Пшеница, рожь, ячмень, картофель,
клубника, спаржа

— Вода [27]

Ячмень, кукуруза, овес, рис, сорго,
пшеница, соя, маис, трава

—
Метанол / вода

(2+1, об+об)
[28]

Стебли черники, малины 5 г
Вода / хлороформ

(100 мл+50 мл)
[29]

Капуста, виноград, бобы сои 30 г
Хлороформ / 0,1 М HCl

(50 мл+150 мл)
[30]

Ячмень, горох, лен, соя, пшеница,
белые бобы, чечевица

6 г
Вода / хлороформ

(250 мл+50 мл)
[31]



де. Выше отмечалось, что низкая растворимость
глифосата в большинстве органических раствори`
телей и высокая растворимость  в воде позволяют
использовать для его экстракции  из растительных
проб  однофазные и двухфазные системы "вода —
органический растворитель" и, тем самым,  уже на
стадии экстракции уменьшить количество коэк`
страктивных веществ липофильной природы в по`
лучаемых экстрактах.

Тем не менее, для достоверной идентификации
глифосата и АМФК и определения их остаточных
количеств с необходимой точностью без дальней`
шей сложной и длительной процедуры очистки по`
лученных экстрактов с использованием ионооб`
менных и молекулярных сорбентов обойтись нель`
зя. Процедура очистки может включать экстрак`
цию в системе жидкость`жидкость, ионообменную
и молекулярную (в том числе и гелевую) хроматог`
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Таблица 2
Способы очистки экстрактов, содержащих глифосат и АМФК

Матрица Способ очистки Литература 

Вода АОХ* [8]

Вода АОХ и КОХ** [10]

Воды поверхностные и сточные АОХ (AG 1х8) [13]

Вода АОХ (AG 1х8, Cl–форма) [14]

Пиво, хлеб, хлебные злаки, виноград, сахарная
свекла, горох, мука

АОХ (AG 1х8, Cl–форма) [14]

Вода речная КОХ [15]

Рис, пшеница, капуста, томаты, лук
ODS`картридж (Isolute C18);

АОХ (AG 1х8, НАс–форма)
[17]

Зерновые злаки, продукты животного
происхождения

КОХ [19]

Сельскохозяйственное и продовольственное
сырье, продукты переработки

АОХ (AG 1х8, Cl–форма) [21]

Хлебные злаки, семена масличных культур,
бобовые

АОХ и КОХ [22]

Сельскохозяйственные продукты
Двойная система из линии

картриджей (октадецил`силикагель и
катионо`обменный силикагель)

[23]

Зерно кукурузы, соя, орехи КОХ [24]

Томаты АОХ (силикагель SAX) [25]

Хлебные злаки С18`картридж [26]

Пшеница, рожь, ячмень, картофель, клубника,
спаржа

Колонка АХ/Corasil Bondapack [27]

Ячмень, кукуруза, овес, рис, сорго, пшеница,
соя, маис

АОХ (А`101 Д, НСО3
–форма);

Древесный уголь Darco G`60
[28]

Стебли черники, малины
Древесный уголь Darco G`60;

КОХ (Dowex 50 W`х8, Н+`форма)
[29]

Капуста, виноград, бобы сои
КОХ

(Chelex 100 (Fe ІІІ) и АОХ (AG 1х8)
[30]

Ячмень, горох, лен, соя, пшеница, белые бобы,
чечевица

КОХ (СХ) и АОХ (АХ) [31]

Фрукты, овощи КОХ [32,33]

Черника, клубника ГПХ*** и КОХ [34]

*АОХ — анионообменная хроматография;   **КОХ — катионообменная хроматография;
***ГПХ — гель`проникающая хроматография.



рафию. В таблице 2 приведены сведения о неко`
торых способах очистки экстрактов при определе`
нии глифосата и АМФК.

Анализ данных таблицы 2 показывает, что для
очистки экстрактов, содержащих глифосат и
АМФК,  могут использоваться ионообменные  и
молекулярные сорбенты как в отдельности, так  и
в комбинации. Конкретный способ очистки полу`
ченного экстракта зависит от природы анализиру`
емой матрицы и ожидаемого наличия  в экстракте
коэкстрактивных веществ. 

Дериватизация
В связи с тем, что глифосат и АМФК  обладают

низкой летучестью  и в их молекулах наблюдается
недостаток хромофоров, для их определения мето`
дом газожидкостной (ГЖХ) или жидкостной хрома`
тографии (ЖХ, ВЭЖХ) необходимо либо получение
летучих производных для дальнейшего детектиро`
вания с использованием пламенно`ионизационно`
го (ПИД), пламенно`фотометрического (ПФД) или
электронозахватного детекторов (ЭЗД) газовых
хроматографов,  либо получение производных, отя`
гощенных хромоформными группами, для детекти`
рования с помощью спектрофотометрического
(СФД) или флуорометрического детекторов (ФМД)
высокоэффективных жидкостных хроматографов. 

Выше отмечалось, что вследствие низкой раст`
воримости глифосата и АМФК в органических
растворителях к этим соединениям не применимы

обычно используемые процедуры  этерификации
и ацилирования для получения производных. В
таблице 3 приведены реактивы, используемые
для получения производных глифосата и АМФК в
газохроматографическом анализе. 

Дериватизация  смесью  трифторуксусного ан`
гидрида с трифторэтанолом или гептафторбутано`
лом,  используемая для ГЖХ`определения глифо`
сата и АМФК, является наиболее  простой и эконо`
мичной (см. табл. 3). В некоторых случаях исполь`
зование этого способа позволяет обойтись  в ана`
лизе без трудоемкой  операции очистки водных
экстрактов с помощью катионообменных смол. Так,
например, при  анализе картофеля непосредствен`
но к водному экстракту добавляют смесь гепта`
фторбутанола и трифторуксусного ангидрида для
получения производных глифосата и АМФК [20].

Широкое распространение в последние годы
метода ВЭЖХ в анализе остатков пестицидов сти`
мулировало использование этого оборудования и
для разработки методов определения остатков
глифосата. Однако слабое  молярное поглощение
глифосата и АМФК   не позволяет проводить пря`
мое детектирование  этих соединений с необходи`
мой чувствительностью с помощью СФД, хотя та`
кие методы и разработаны [40–42]. 

Способы получения производных глифосата и
АМФК для определения их остатков методом
ВЭЖХ основаны на получении дериватов аминно`
го фрагмента молекулы глифосата / АМФК с по`
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Таблица 3
Способы получения производных глифосата и АМФК для определения с помощью ГЖХ

Анализируемая матрица
Реактив для получения производного

(название производного)
Литература 

Рис, пшеница, капуста, томаты,
лук

Уксусная кислота / триметилортоацетат [17]

Зерновые злаки, продукты
животного происхождения

Гептафторбутанол / трифторуксусный ангидрид [19]

Картофель Гептафторбутанол / трифторуксусный ангидрид [20]

Зерно кукурузы, соя, орехи Гептафторбутанол / трифторуксусный ангидрид [24]

Ячмень, кукуруза, овес, рис,
сорго, соя, пшеница, трава,
маис, хлопок, вода

Трифторуксусный ангидрид / диазометан
(метильные N`трифторацетильные производные)

[28]

Черника, клубника
Трихлорид бора / 2`хлорэтанол /

гептафтормасляный или хлорэтил`N`
гептафтормасляный ангидрид 

[34]

Вода 
Изобутиловый эфир муравьиной кислоты /

диазометан (метиловые эфиры N`
изобутилкарбонила)

[35,36]

Вода 
N`метил`N`(трет`бутилдиметилаллил)`три`

фторацетамид (триаллилированные производные)
[37]

Вода Трифторэтанол / трифторуксусный ангидрид [38]

Растения Трифторэтанол / трифторуксусный ангидрид [39]



мощью доколоночных (ДКР) или послеколоночных
(ПКР) дериватизационных реакций [2]. Доколо`
ночные дериватизационные реакции обычно про`
ще в исполнении, чем послеколоночные, но пос`
ледние достижения с использованием послеколо`
ночных флуорогенных меток в большинстве случа`
ев обеспечивают нужную селективность и
чувствительность, что во многом и определяет ус`
пех анализа остатков пестицидов.

Впервые ДКР глифосата с использованием 9`
фторметилхлорформиата (ФМХФ) была разрабо`
тана в 1979 году [43].  Полученное производное
глифосата характеризовалось стабильностью в
кислых средах и способностью к поглощению в
УФ`области спектра и флуоресцирующими свой`

ствами. Эта процедура была использована  в
дальнейшем при определении остатков глифоса`
та и АМФК в капусте, клюкве, перце, тыкве [44],
соломе [45], воде [46, 47]. 

В таблице 4 приведены способы и реактивы, ко`
торые используются для получения производных
глифосата и АМФК в  анализе методом ВЭЖХ. 

Анализ литературных данных (таблицы 4 и др.)
показывает, что в качестве доколоночных реаген`
тов для получения производных глифосата и АМФК
для ВЭЖХ`анализа могут быть использованы 9`
фторметилхлорформиат (ФМХФ), фенилизотиоци`
онат и 1`фтор`2,4`динитробензол, а для послеко`
лоночных реакций используются, главным обра`
зом, орто`фтальальдегид/меркаптоэтанол и нин`

60

Проблеми харчування 3�4/2008

Таблица 4
Способы получения производных глифосата и АМФК для анализа методом ВЭЖХ

Анализируемая 
матрица

Тип
процедуры

Реактив для получения
производного

Литера�
тура 

Вода — Орто`фтальальдегид [8]

Вода — ФМХФ [9]

Воды природные ДКР ФМХФ [11]

Воды природные и сточные ПКР NaClO, орто`фтальальдегид [13]

Пиво, хлеб, хлебные злаки, виноград,
сахарная свекла, мука

ПКР

Раствор окислителя (NaCl, 
КН2РО4, NаОН, NaClO),

Флуорогенный раствор (H3BO3,
NаОН, меркаптоэтанол, орто`

фтальальдегид, ПАВ)

[14]

Оливы (маслины), томаты, груши ДКР ФМХФ [18]

Сельскохозяйственное и
продовольственное сырье, продукты
переработки

ПКР

NaClO+орто`фтальальдегид / 2`
меркаптоэтанол — для глифосата;

орто`фтальальдегид /
меркаптоэтанол — для АМФК

[21]

Сельскохозяйственные продукты

ДКР
(глифосат)

ПКР
(АМФК)

ФМХФ
орто`фтальальдегид`

меркаптоэтанол, флуорогенная
маркировка

[23]

Томаты ДКР ФМХФ [25]

Пшеница, ячмень, рожь, картофель,
клубника, спаржа

ПКР Флуорогенная маркировка [27]

Вода Дансил`хлорид [48]
Вода ДКР ФМХФ [49]
Вода ДКР НБД`Cl`реагент* [50]

Вода питьевая ПКР
NaClO+орто`фтальальдегид /

меркаптоэтанол
[51]

Листва ПКР Нингидрин [52,53]

Фураж, люцерна, капуста, виноград,
соевые бобы, природные воды

ПКР
Сa(ClO)2+орто`фтальальдегид /

меркаптоэтанол
[54]

Ячмень, горох, лен, соя, пшеница,
белые бобы, чечевица

ПКР
Сa(ClO)2+орто`фтальальдегид /

меркаптоэтанол
[55,56]

Воды природные ПКР
Орто`фтальальдегид /

меркаптоэтанол
[57]

*НБД`Cl`реагент — 4`хлор`7`нитро`2,1,3`бензоксадиазол



гидрин для получения флуорогенных производных
глифосата и АМФК [7]. При этом следует отметить,
что доколоночные реакции зачастую более  быстры
в исполнении и  не требуют специального оборудо`
вания и опыта от химика`аналитика, тогда как пос`
леколоночные методы выполняются в режиме "on`
line" (режим "реального времени"), что требует на`
личия специального оборудования и соответствую`
щего  опыта от химика`аналитика. Тем не менее,
следует отметить, что наиболее общей и популяр`
ной   методологией получения производных глифо`
сата и АМФК является послеколоночная  методоло`
гия с использованием орто`фтальальдегида/ мер`
каптоэтанола [2]. Большинство последних разра`
боток в области анализа остатков глифосата и
АМФК основаны на этой методологии [14, 21, 51].

Методы определения 
Методы для определения глифосата и АМФК,

описанные в литературе,  включают тонкослойную
хроматографию (ТСХ) [57, 58, 10], колориметрию
[59], дифференциальную пульс`полярографию
[60], газовую и высокоэффективную жидкостную
хроматографию [2, 7] и 31Р ядерно`магнитный ре`
зонанс (ЯМР) [61].

Некоторые из этих методов недостаточно точны
и селективны (ТСХ) или требуют для их воспроиз`
ведения сложной аппаратуры (ЯМР), которая не
используется в большинстве аналитических лабо`
раторий, и поэтому, как правило, такие методы не
применяются для рутинных анализов.

Газовая и высокоэффективная жидкостная хро`
матография в настоящее время наиболее широко
распространена для определения остатков глифо`
сата и АМФК. 

Хроматографическое разделение
В таблицах 5 и 6 приведены условия хроматог`

рафирования (ГЖХ и ВЭЖХ) подготовленных
экстрактов анализируемых матриц, содержащих
глифосат и АМФК (или их производные).

В таблице 7 приведены параметры количествен`
ного определения глифосата и АМФК в различных
анализируемых матрицах. 

Количественная оценка содержания глифосата
и АМФК в анализируемых матрицах основана на
измерении высот пиков производных этих соеди`
нений по отношению к высотам пиков производ`
ных их аналитических стандартов  в диапазоне
ожидаемых концентраций остатков и определения
процента возврата известных добавленных коли`
честв аналитических стандартов глифосата и
АМФК к контрольным пробам.

Проведенный анализ литературных данных по
методам определения глифосата и его основного
метаболита АМФК позволяет сделать вывод о том,
что ввиду низкой летучести этих соединений, их вы`
сокой растворимости в воде и свойству находиться
в водных растворах в ионизированном состоянии,
метод ВЭЖХ,  по сравнению с методом ГЖХ, приоб`
ретает все более широкое распространение для их
определения. Метод  послеколоночных реакций по`
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Таблица 5
Определение глифосата и АМФК методом ГЖХ

Матрица
Насадка
колонки

Размеры
колонки

Температура
колонки, оС

Детек�
тор

Литера�
тура 

Воды подземные — — — МСД* [12]

Рис, пшеница, капуста,
томаты, лук

5% метил`
силикон НР`5

Плавленый кварц
(30 м 0,25 мм)

50`250 ПФД [17]

Зерновые злаки, продукты
животного происхождения

—
Капиллярная

колонка
— МСД [19]

Картофель —
Капиллярная

колонка
— МСД [20]

Зерно кукурузы, соя, орехи —
Капиллярная

колонка
— МСД [24]

Ячмень, хлопок, кукуруза,
овес, рис, сорго, соя,

пшеница, трава, фураж,
маис,  вода

10 % ДС`200 на
Хромосорбе W

(HP), 80/100 меш;
3,8 % OV`17 на

Газ`Хром Q,
80/100 меш

6 футов х 0,25
дюймов

185 
(ДС`200)

150 
(OV`17)

ПФД
(Р, 

526 нм)
[28]

Вода ДВ`1701 15 м х 0,53 мм 170`270 ПФД [35,36]

Растения
Ультра`Бонд 20
SE, 80/100 меш

1,8 м х 3 мм 146 NPD** [39]

*МСД — масс`селективный детектор; **NPD —я азот`фосфорный детектор
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Таблица 6
Определение глифосата и АМФК методом  ВЭЖХ

Матрица
Насадка
колонки

Размеры
колонки

Элюент
(подвижная

фаза)

Детек�
тор

Литера�
тура 

Воды подземные,
поверхностные

— — —
ЕSI*`

МС/МС
[11]

Вода 
Катионообменная

колонка (К+`форма)
15 см х 4 мм

0,005 М КН2 РО4
(рН 2,0)

ФМД [13]

Вода, пиво, хлеб,
хлебные злаки,

виноград, трава, сено,
сахарная свекла, горох,

мука

Aminex A`9
(K+`форма)

30 см х 4,6 мм Фосфатный
буфер

(рН 2,0)
ФМД [14]

Вода питьевая
Aminex A`9
(K+`форма) 25 см х 4 мм

0,005 М КН2РО4/
вода+метанол

(24+1)
ФМД [16]

Маслины, томаты, груши — — — ФМД [18]

Сельскохозяйственное и
продовольственное

сырье, продукты
переработки

Aminex A`9
(K+`форма)

HRLC

30 cм х 4,6 мм

10 см х 4,6 мм

0,005 M КН2РО4
(рН 1,5`2,4) ФМД [21]

Хлебные злаки, семена
масличных культур,

бобовые
— — — ФМД [22]

Сельскохозяйственные
культуры

— — — ФМД [23]

Томаты — — — ФМД [25]

Хлебные злаки

PLRP`S
(100 A, 5 мкм)

Shodex IEC QA`824
(анионообменная

колонка)

15 см х 42,1 мм

7,5 см х 48 мм

вода/Н3РО4
вода/НNО3

МСД [26]

Пшеница, рожь, ячмень,
картофель, клубника,

спаржа

Анионообменная
колонка

Ионосфера А
— Раствор буфера ФМД [27]

Вода 
OASIS HLB`картридж,

Дискавери
— —

ЕСИ`
МС/МС

[49]

Вода Амино`колонка — — ФМД [50]

Листва
Аминекс А`9 
(K+`форма)

10 см х 4,6 мм
КH2PO4/мета`

нол/вода
(рН 1,9)

УФ`
ВИД**

[52,53]

Люцерна, капуста,
виноград, соевые бобы,

вода

Аминекс А`9 
(K+`форма)

30 см х 4,6 мм
КH2PO4/мета`

нол/вода
(рН 1,9)

ФМД [54]

Ячмень, горох, лен, соя,
пшеница, белые бобы,

чечевица

Аминекс А`9 
(K+`форма)

10 см х 4,6 мм
КH2PO4/мета`

нол/вода
(рН 1,9)

ФМД [55,56]

* ЕSI – электроспрей`ионизация; **УФ`ВИД – УФ`видимая область
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Таблица 7
Параметры количественного определения глифосата и АМФК

Матрица Метод

Предел
количественного

определения

Величина возврата, 
%

Литера�
турная
ссылка

глифосат АМФК глифосат АМФК

Вода ВЭЖХ`ПКР — 1,2 мкг/л — 86 [8]

Вода ГЖХ 0,1 мкг/л [12]

Воды подземные и
поверхностные 

ВЭЖХ`ПКР 0,7 нг/л 0,8 нг/л 91 ` 107 [12]

Воды природные и
сточные 

ВЭЖХ`ПКР 1,755 мкг/л 59–82 [13]

Вода ВЭЖХ`ПКР 0,1 мкг/л 0,1 мкг/л 101 85 [14]

Пиво, хлеб, хлебные
злаки, виноград, трава,
сено, сахарная свекла,
горох, мука

ВЭЖХ`ПКР
0,02–0,05

мг/кг
0,02–0,05

мг/кг
65–101 66–100 [14]

Вода питьевая ВЭЖХ`ПКР 6,0`9,0 мкг/л 96–108 [16]

Рис, пшеница, капуста,
томаты, лук

ГЖХ 0,02 ppm 57–100 [17]

Маслины, томаты, груши ВЭЖХ`ПКР 0,05 мг/кг 80–97 [18]

Картофель ГЖХ 0,05 мг/кг 0,05 мг/кг 43–169 26–165 [20]

Сельскохозяйственное и
продовольственное
сырье, продукты
переработки

ВЭЖХ`ПКР 0,05 ppm 0,05 ppm 70–95 70–95 [21]

Хлебные злаки, семена
масличных культур,
бобовые

ВЭЖХ`ПКР
0,07–0,14

ppm
0,05–0,12

ppm
90–98 87–99 [22]

Зерно кукурузы, соя, орехи ГЖХ 0,05 мг/кг 0,05 мг/кг 91 87 [24]

Томаты ВЭЖХ`ДКР 0,05 мг/г 0,03 мг/г 87 78 [25]

Пшеница, ячмень, рожь,
картофель, клубника,
спаржа

ВЭЖХ`ДКР 1,0 мг/кг 80 [27]

Ячмень, хлопок, кукуруза,
овес, рис, сорго, соя,
пшеница, трава, фураж,
маис,  вода

ГЖХ
0,05`0,1

мг/кг
2,5 ppb*

0,05–0,1
мг/кг

2,5 ppb*
55–70** 45–60** [28]

Черника, стебли малины ГЖХ 0,03 мг/кг 0,01 мг/кг 76–89 63–71 [29]

Капуста, виноград,
соевые бобы

ВЭЖХ`ДКР
0,05–5,00

ppm
0,05–5,00

ppm
65–95 65–93 [30]

Ячмень, горох, лен, соя,
пшеница, белые бобы,
чечевица

ВЭЖХ`ДКР
0,07–0,14

ppm
0,05–0,12

ppm
90–98 87–99 [31]

Фрукты, овощи ВЭЖХ`ДКР 0,05 ppm 0,05 ppm 60 60 [32]

Фрукты, овощи ВЭЖХ`ДКР 0,05 ppm 85 [33]

Черника, клубника, ежевика ГЖХ 0,01 мкг/г 0,05 мкг/г [34]

Вода ГЖХ 10 пг 15 пг 96–100 96–100 [35,36]

Воды подземные и
поверхностные 

ВЭЖХ`ДКР 50 нг/л 50 нг/л 89–106 97–116 [49]

Вода ВЭЖХ`ДКР 1,0 мкг/л 1,0 мкг/л [50]
Растения ГЖХ 0,01 мг/кг 61–73 [63]

Листва ВЭЖХ 0,008 мг/кг 55–70 [53]

* — вода;
** — соевые бобы.



лучения производных глифосата и АМФК является
особенно эффективным, так как обеспечивает не`
обходимую  чувствительность и селективность. 

Сравнение  различных послеколоночных реак`
ций, используемых в ВЭЖХ`анализе глифосата и
его метаболита (таблица 4), показывает, что чаще
всего для этих целей в последнее время использу`
ется послеколоночная реакция глифосата и АМФК
с реактивом на основе орто`фтальальдегида`мер`
каптоэтанола [63].

В этой процедуре первой стадией является окис`
ление элюата после  хроматографической колон`
ки, содержащего глифосат и АМФК, хлорноватис`
той кислотой —  HСlO (в форме гипохлорита натрия
или кальция). При этом АМФК практически не под`
вергается воздействию окислителя, а глифосат
полностью разрушается с образованием глицина и
аммиака (~20 %). Затем первичные амины — гли`
цин и АМФК — взаимодействуют с орто`фтальаль`
дегидом`меркаптоэтанолом с образованием вы`
сокочувствительных флуорогенных изоиндольных
аддуктов, которые и позволяют обнаруживать ана`
литы  с высокой чувствительностью с помощью
флуориметрического детектора (ФМД).

Получение флуорогенных продуктов при
взаимодействии глифосата и АМФК с орто�
фтальальдегидом�меркаптоэтанолом

Разные параметры удерживания производных
глицина и АМФК в условиях ВЭЖХ позволяют на`
дежно идентифицировать аналиты.

В собственных исследованиях по разработке
методов определения глифосата в сельскохозяй`
ственном и продовольственном сырье, пищевых
продуктах была использована послеколоночная
реакция аналитов с орто`фтальальдегидом`мер`
каптоэтанолом [64–67].

При разработке способов пробоподготовки для
извлечения глифосата из растительных проб мы ис`
пользовали смесь хлороформа с водой (1+2,
об+об). Использование  такого экстрагента, как ука`
зывалось выше, позволило нам получать экстракты
с низким содержанием   растительных липофильных
коэкстрактивных веществ и тем самым создало
предпосылки для возможного  упрощения последу`
ющей процедуры очистки экстрактов.

При выборе способа очистки растительных
экстрактов в анализе остатков пестицидов от ве`
ществ, мешающих последующему определению
аналитов, химику`аналитику всегда приходится
искать разумный компромисс  между достижени`
ем высокой степени очистки экстрактов в резуль`
тате использования длительных процедур, кото`
рые неизбежно сопровождаются потерями анали`
тов,  и необходимостью достижения достаточно
высоких процентов возврата аналитов, которые
бы позволяли максимально минимизировать  по`
тери аналитов и получать в процессе анализа дос`

товерные данные о наличии аналитов в анализи`
руемых матрицах. В большинстве рассмотренных
методов определения глифосата и АМФК для
очистки растительных экстрактов используется
последовательная очистка на катионообменной и
анионообменной колонках. В наших исследовани`
ях с целью уменьшения длительности процедуры
очистки и потерь аналитов использована процеду`
ра последовательной  очистки  растительных
экстрактов на анионообменной колонке (анионит
Dowex 1х8)  и колонке  с углем БАУ.

Для определения глифосата мы использовали ме`
тод ВЭЖХ — метод послеколоночных реакций получе`
ния производного глифосата с орто`фтальальдеги`
дом`меркаптоэтанолом — с применением колонки c
сильным анионообменником  Partisil SAX (силикагель
с привитым триметиламинопропилом, Cl̀ `форма).

Рабочая схема разработанного метода опреде`
ления глифосата в сельскохозяйственном и продо`
вольственном сырье, пищевых продуктах (схема).
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Проба
(навеска 5`40 г)

Экстракция 
смесь хлороформ+вода (1+2, об+об)

Центрифугирование 
(1500`3000 об/мин.; 20`30 мин.)

Очистка на колонке с анионитом
(Dowex 1х8, НСО3–форма)

Очистка на колонке с углем БАУ
(фракция 2`4 мм)

Концентрирование 
(t=60 0С)

ВЭЖХ/ФМД
Колонка ` Partisil SAX (250х4,6 мм); ПФ ` 0,01 М

КН2РО4; Vпф ` 1,1 мл/мин; vал, пр ` 100 мкл
Послеколоночные реакции ` окисление и

получение производного
(VNaClO ` 0,6 мл/мин; 

V орто`фтальальдегида`меркаптоэтанола ` 0,75 мл/мин)

Определение  производного глифосата с
помощью ФМД:

l возбуждения = 320`340 нм ; lэмиссии = 340`380 нм

Схема метода определения глифосата в
сельскохозяйственном, продовольственном
сырье и пищевых продуктах
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