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К настоящему времени химическое оружие в Российской Федерации уничтожено. Бывшие 
предприятия по уничтожению химического оружия подлежат перепрофилированию. Важнейшим 
этапом этой деятельности является установление безопасности элементов инженерной инфра-
структуры объектов для оценки возможности вовлечения их в хозяйственный оборот. Из всех 
отравляющих веществ, обращавшихся на объектах, наиболее токсичным и персистентным является, 
так называемый, Ви-газ (вещество VR, О-изобутил-S-[(2-диэтиламино)этил]метилфосфонотиоат). 
Аттестованные газохроматографические методики, применявшиеся ранее для контроля оста-
точных количеств этого вещества на поверхностях и в глубинных слоях материалов, основаны 
на конверсии вещества во фторангидрид на таблетках, импрегнированных фторидом серебра. В 
настоящее время эти таблетки не производятся, и применение методик невозможно. Применение 
жидкостной тандемной хроматомасс-спектрометрии обеспечило прямое определение VR на уровне 
порога токсического действия в материалах различного матричного состава. Наряду с VR в рамках 
единой методики достигается также ранее методически не обеспеченное определение  токсичной 
кислоты, образующейся при замене в молекуле VR  алкильного радикала при кислороде протоном. 
Предложена методика высокочувствительного определения VR и наиболее токсичного продукта его 
гидролиза S-[(2-диэтиламино)этил]метилфосфонотиоата в смывах с поверхностей и в глубинных 
слоях материалов различного состава. Методика основана на внесении в пробу внутреннего 
стандарта (параоксона), экстракции метанолом, концентрировании экстракта и последующем анализе 
методом высокоэффективной жидкостной хроматографии с тандемным масс-спектрометрическим 
детектированием в режиме мониторинга заданных реакций (MRM). Реализация разработанной 
процедуры позволяет определять аналиты на уровне, соответствующем порогам токсического 
действия. Особое внимание в методике уделено достоверной идентификации аналитов, что 
имеет определяющее значение при международных расследованиях в рамках верификационной 
деятельности в соответствии с Конвенцией о запрещении химического оружия.
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To date, chemical weapons in the Russian Federation have been completely destroyed. Former 
chemical weapons destruction facilities (CWDFs) are subject to re-profiling. The most important stage of 
this activity is to assess the safety of engineering elements of the facilities to find out whether they can be 
involved in national economy. The most toxic and persistent substance processed at the CWDFs was a 
V-series agent. The certified gas chromatographic methods previously used for control of residual amounts 
of this substance on the surfaces and in deep layers of materials were based on its conversion to acid fluoride 
on silver fluoride pads. The latter are no longer produced, and these methods are impossible to use. The 
use of liquid tandem chromatography-mass spectrometry (HPLC-MS/MS) provided a direct determination 
of VR in the different matrices at the level of the toxicity threshold. At the same time HPLC-MS/MS method 
allows to determine the toxic acid formed by the hydrolysis of the P–O bond in the VR molecule. Previously 
no methods for the determination of this acid were available. A unified procedure for the sensitive target 
determination of VR (O-isobutyl S- (2-diethylamino)ethyl methylphosphonothioate) and its most toxic hydrolysis 
product S-[(2-diethylamino)ethyl] methylphosphonothioic acid in surface wipes and in deep layers of various 
materials is proposed. The method involves the addition of an internal standard (paraoxon) to the sample, 
extraction with methanol, concentration of the extract, and analysis by HPLC-MS/MS in the multiple reaction 
monitoring (MRM) mode. The detection limits of the analytes are close to their toxic threshold levels. Special 
emphasis in the procedure is paid to the reliability of identification of the analytes, which is of key importance 
in international investigations under the Chemical Weapons Convention.

Key words: organophosphorus agents; hydrolysis, surface wipes, building materials, high performance 
liquid chromatography, tandem mass selective detection.

ВВЕДЕНИЕ
Среди компонентов химического оружия фос-

форорганические отравляющие вещества (ФОВ) 
наиболее токсичны [1, 2], чем и обусловлены по-
вышенные требования к чувствительности их об-
наружения. В ряду ФОВ наиболее персистентны и 
особенно токсичны так называемые ви-газы – серия 
веществ с общей аббревиатурой Vx и брутто-фор-
мулой C11H26NO2PS, включающая изомеры VX, CVX, 
VR. Вещество О-изобутил-S-[(2-диэтиламино)этил]
метилтиофосфонат (изомер VR) производили в  
СССР с 1972  по 1987 год. В рамках Конвенции 
о запрещении разработки, производства, нако-
пления и применения химического оружия и о его 
уничтожении, действующей с января 1996 г, в 2017 
г. все запасы химического оружия в России были 
уничтожены, при этом мониторинг соблюдения 
положений Конвенции о запрещении химического 
оружия [3] продолжается. Большое внимание в 
настоящее время уделяется разработке методик 
определения метаболитов отравляющих веществ, в 
том числе и фосфорорганических, в биологических 
пробах [4, 5]. Российскими аналитиками предложены 
методики высокочувствительного определения 
гидролитических метаболитов фосфорорганических 
отравляющих веществ в моче [6, 7]. Недавно вышла 
серия работ, посвященных атрибуции (установлению 
происхождения) отравляющих веществ, и VR в том 
числе [8]. Разработка методик высокочувствительного 

определения отравляющих веществ в различных 
объектах актуальна в антитеррористических це-
лях [9-13], а также при ликвидации последствий 
деятельности предприятий по уничтожению хи-
мического оружия (УХО). Контроль безопасности 
деятельности объектов при реализации программы 
УХО проводился с использованием биохимических 
и газохроматографических методов. Тогда же были 
установлены нормативы безопасного содержания 
VR, которые составили 2×10-6 мг/дм2 для поверхно-
стей и 5×10-5 мг/кг для отходов, соответственно [14]. 
Биохимические методики отличаются экспрессностью 
и высокой чувствительностью, но не обеспечивают 
достоверной идентификации ФОВ ввиду низкой се-
лективности [15]. Газохроматографические методики 
были основаны на конверсии VR во фторангидрид 
на таблетке, импрегнированной фторидом серебра, 
с последующей термодесорбцией фторангидрида в 
колонку газового хроматографа с масс-селективным, 
термоионным, пламенно-фотометрическим или 
пульсирующим пламенно-фотометрическим детек-
торами. Методики позволяли определять вещества 
серии VX на уровне установленных нормативов [16]. 
В настоящее время эти методики невыполнимы 
ввиду того, что таблетки для конверсии Vx сняты 
с производства.  

В период разработки и оптимизации технологии 
уничтожения VR был изучен состав реакционных 
масс от его нейтрализации, который насчитывал 
несколько десятков летучих и нелетучих органических 
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соединений [17]. Наряду со щелочно-спиртовыми 
рецептурами, для разложения V-агентов применяли 
гидролиз эквимолярным количеством воды. В то же 
время в работах [18, 19] справедливо отмечено, что 
не все гидролитические пути деструкции приводят 
к детоксикации Vx. При гидролизе VR в области рН, 
близких к нейтральным (рН 7-10) в ряду продуктов 
деструкции VR обнаруживается S-[(2-диэтиламино)
этил]метилфосфонотиоат - структурный аналог 
S-[2-(диизопропиламино)этил]метилфосфонотиоата, 
известного под кодом EA2192, который сохраняет 
ингибирующую активность в отношении холин-
эстеразы и, по разным оценкам, лишь в 3-10 раз 
уступает в токсичности веществу VX [20]. При этом 
гигиенический норматив допустимого содержания 
в различных средах был установлен только для 
самого вещества VR. 

Поскольку в российских лабораториях в период 
действия Программы уничтожения химического 
оружия исследования по определению состава 
продуктов конверсии VR в различных средах, в том 
числе и в дегазирующих рецептурах, проводились 
преимущественно с применением газовой хромато-
графии (ГХ) [21], определение нелетучего и трудно 
поддающегося дериватизации S-[(2-диэтиламино)
этил]метилфосфонотиоата было проблематич-
ным. Применявшиеся для контроля этого вещества 
методики измерений на основе методов газовой 
хроматографии и капиллярного электрофореза не 
отвечали по чувствительности предполагаемому 
порогу токсического действия вещества [22, 23]. 
В работе И.А. Родина с соавт. [23] был предложен 
способ определения S-[(2-диэтиламино)этил]метил-
фосфонотиоата в воде в диапазоне концентраций 
0.02-5.0 мг/дм3. Способ отличается простотой и 
экспрессностью, но ориентирован на анализ только 
«чистых» матриц (питьевая и природная вода) и также 
не отвечает по чувствительности предполагаемому 
порогу токсического действия.

Таким образом, задача высокочувствитель-
ного определения чрезвычайно токсичного S-[(2-
диэтиламино)этил]метилфосфонотиоата в сложных 
матрицах оставалась нерешенной. В то же время, эта 
проблема является актуальной, поскольку данное 
соединение не только представляет опасность, но 
и входит в перечень токсичных химикатов, подле-
жащих контролю в соответствии с Конвенцией о 
запрещении химического оружия, и, как показали 
эксперименты, при гидролизе VR оно может обра-
зовываться в значительных количествах. 

В крупных исследовательских центрах накоплен 
достаточно большой опыт в области определения 
ФОВ и продуктов их конверсии в сложных матрицах 
методом высокоэффективной жидкостной хромато-
графии с масс-спектрометрическим детектированием 
(ВЭЖХ-МС) [24], однако возможность разработки 
процедур, обеспечивающих определение маркеров 
ФОВ на уровне концентраций ppb и ниже наметилась 
лишь в последние годы с появлением тандемных 

масс-спектрометров (МС/МС). В статье Стаббса 
(S.Stubbs) с соавт. [25] была представлена проце-
дура определения VX в микродиализатах плазмы 
крови методом высокоэффективной жидкостной 
хроматографии с тандемным масс-селективным 
детектированием (ВЭЖХ-МС/МС) при ионизации 
электрораспылением в режиме регистрации положи-
тельно заряженных ионов. Способ был валидирован 
в диапазоне концентраций 0.002-1.0 нг/см3. Поскольку 
плазма крови является не менее сложной матри-
цей в сравнении с пробами объектов окружающей 
среды, задача определения веществ серии VХ в 
смывах с поверхностей и измельченных твердых 
строительных материалах уже представлялась 
решаемой. В работе Рейтера (G. Reiter) с соавт. 
[26] при определении энантиомеров VX в плазме 
крови в качестве внутреннего стандарта использо-
вали VR. Также в качестве внутреннего стандарта 
VR использовали Дебойт (C. Debouit) с соавт. [27] 
при разработке высокочувствительной методики 
определения VX в плазме крови при проведении 
токсикокинетических исследований. Таким образом, 
в ряде работ была подтверждена возможность 
прямого высокочувствительного определения не 
только VX, но и VR методом ВЭЖХ-МС/МС. Еще 
более привлекательной выглядела перспектива 
определения VR и S-[(2-диэтиламино)этил]метил-
фосфонотиоата в рамках одной методики, хотя в 
доступной литературе соответствующих примеров 
обнаружить не удалось.

Таким образом, цель работы состояла в раз-
работке методики определения вещества VR и 
наиболее токсичного продукта его гидролиза методом 
ВЭЖХ-МС/МС на поверхностях и в глубинных слоях 
материалов различных типов с чувствительностью, 
отвечающей порогу токсического действия. 

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ
Реактивы и материалы 

Для приготовления растворов аналитов ис-
пользовали ГСО 8249-2004 вещества VR с массовой 
долей основного вещества не менее 90 %; СОП 
(стандарт предприятия)  № 4/2019 S-[(2-диэтиламино)
этил]метилфосфонотиоата (содержание основного 
вещества не менее 95 %), параоксон (производства 
Sigma (Германия) с содержанием основного вещества 
не менее 95 %.

В работе применяли ацетонитрил (Panreac, 
кат. № 221881.1611), формиат аммония (Acros, кат. 
№ 401152500), метанол для ВЭЖХ  (J.T. Baker, кат. № 
8402), муравьиную кислоту  («Sigma», кат. № 251364).

Исходные растворы аналитов и внутреннего 
стандарта с концентрацией 10 мг/см3 готовили в от-
дельных хроматографических виалах растворением 
навесок VR, S-(2-диэтиламиноэтил)метилфосфо-
нотиоата и параоксона в ацетонитриле. Рабочие 
растворы аналитов готовили путем смешивания и 
разбавления ацетонитрилом исходных растворов 
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аналитов. Рабочий раствор внутреннего стандарта 
с концентрацией 10 мкг/см3 готовили разбавлением 
исходного раствора в 1000 раз. На основе рабочих 
растворов аналитов и внутреннего стандарта готовили 
пять градуировочных растворов с концентрациями 
аналитов от 0.0001 до 0.1 мкг/см3 и фиксированной 
концентрацией внутреннего стандарта 0.1 мкг/см3.  
Растворы хранили в морозильной камере при тем-
пературе не выше минус 20 оС не более 2-х недель.

Тампоны для отбора проб смывов с поверхностей 
изготавливали вручную из отрезов марли размером 
примерно (40 х 40) мм, вес тампона составлял 
примерно 0,2 г. Тампоны хранили при комнатной 
температуре в новых полиэтиленовых пакетах с 
замками типа Zip Lock. 

Для установления градуировочных зависимо-
стей аналитов относительно внутреннего стандарта 
каждый градуировочный раствор анализировали не 
менее двух раз. Коэффициенты линейной корреляции 
полученных градуировочных зависимостей составляли 
0,9996 для VR и 0,9994 для S-(2-диэтиламиноэтил)
метилфосфонотиоата.

Оборудование, условия ВЭЖХ-МС/МС 
анализа

Определение VR и S-[(2-диэтиламино)этил]
метилфосфонотиоата проводили методом  ВЭЖХ-МС/
МС, реализованном на приборе Shimadzu LC-20AD, 
оснащенном автодозатором и масс-селективным 
детектором Shimadzu LCMS-8050 с электрораспы-
лительной ионизацией при атмосферном давлении, 
хроматографической колонкой Gemini-NX 3u C18 
110A (Phenomenex) с фазой на основе силикагеля с 
привитыми группами С18, длиной 150 мм, диаметром 
2 мм, зернением 3 мкм. 

Условия хроматографического разделения. 
Разделение компонентов проводили в градиентном 
режиме в соответствии с табл. 1, где компонент А 

– 0.1 М раствор формиата аммония в деионизиро-
ванной воде; компонент В – 0.1 М раствор формиата 
аммония в метаноле.

Хроматографическое разделение проводили 
при скорости потока элюента 0.4 см3/мин, температуре 
термостата колонок 40 оС, температуре термостата 
отделения для проб 5 оС. Объем вводимой пробы 
– 0.001 см3. 

Условия масс-спектрометрического де-
тектирования. Скорость потока газа-осушителя 
– 10 дм3/мин; скорость потока вспомогательного 
газа – 10 дм3/мин; скорость потока на распыли-
теле – 3 дм3/мин; температура интерфейса – 300 
ºС; температура линии десольватации – 250 ºС; 
температура нагревателя – 400 ºС; напряжение на 
капилляре – 3500 В.

Анализ проводили в режиме мониторинга за-
данных реакций (MRM - Multiple Reactions Monitoring) 

Таблица 1
Соотношение компонентов подвижной фазы

Table 1
Ratio of mobile phase constituents 

Время, мин
Соотношение компонентов 

подвижной фазы
А, % В, %

0.01 90 10
0.80 90 10
3.00 5 95
6.00 5 95
6.10 90 10
9.00 90 10

Таблица 2
Характеристики аналитов и внутреннего стандарта для режима MRM детектирования

Table 2
Identification parameters in MRM detection mode

 № 
п/п

Название Структурная формула Прекурсор-ион Продукт-ион

1
О-изобутил-S-[(2-диэтиламино)этил] 

метилфосфонотиоат (VR)

268.00
268.00
268.00

100.10
72.05
212.00

2
S-[(2-диэтиламино)-этил]метилфос-

фонотиоат
212.10
212.10

100.10
72.05

3
Параоксон

(внутренний стандарт)
276.00
276.00

220.00
94.05
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при регистрации положительно заряженных ионов. 
Детектируемые прекурсор- и продукт-ионы приве-
дены в табл. 2. 

Для подтверждающего анализа применяли 
комплекс ВЭЖХ-МС/МС высокого разрешения, вклю-
чающий жидкостный хроматограф UltiMate 3000 
(Thermo, США) с масс-селективным детектором 
Thermo Scientific Q-Exactive  с электрораспылительной 
ионизацией при атмосферном давлении. Анализ 
проводили в условиях, аналогичных условиям пер-
вичного анализа на комплексе Shimadzu . 

MRM-переходы, заданные для подтверждаю-
щей идентификации аналитов, приведены в табл. 3. 

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ
Возможность образования S-[(2-диэтиламино)

этил]метилфосфонотиоата при гидролизе VR в 
водных растворах в нейтральной среде (рН 7) была 
оценена нами в рамках предварительных иссле-
дований [28]. С помощью метода ВЭЖХ-МС/МС 
было установлено, что после внесения VR в воду в 
концентрациях 0.4 - 4 М через трое суток содержание 
S-[(2-диэтиламино)этил]метилфосфонотиоата в 
растворе может быть оценено на уровне 0.04-0.06% 
от исходного содержания VR. 

При разработке унифицированной, т.е. при-
менимой к анализу объектов различных типов, ме-
тодики для определения ФОВ V-типа приходится 
учитывать их высокую сорбционную активность, 
следствием которой является их необратимое 
удерживание, поэтому при анализе образцов на 
содержание ФОВ V-типа мы определяем только их 
долю, находящуюся в свободной форме. Задача 
моделирования поведения ФОВ V-типа, и VR в 

частности, в различных матрицах осложняется тем, 
что такие факторы, как присутствие влаги и (или) 
органических соединений оказывают существенное 
влияние как на сорбцию, так и на кинетику разло-
жения VR. Например, в материалах щелочного 
характера (бетон, цемент, штукатурка, известь) VR 
быстро разлагается, особенно в присутствии воды, 
а в органических гидрофобных средах (полимеры, 
смазочные материалы) способен существовать 
продолжительное время [28].

Процедура определения VR и S-[(2-диэтиламино)
этил] метилфосфонотиоата включает внесение в 
пробу (смыв с поверхности или навеска измель-
ченного твердого образца) внутреннего стандарта 
параоксона, экстракцию пробы органическим рас-
творителем, концентрирование экстракта в токе 
азота и последующий анализ методом ВЭЖХ-МС/
МС в режиме мониторинга заданных реакций (MRM) 
при регистрации положительно заряженных ионов.

Набор экспериментальных данных для ме-
трологической аттестации методики проводили в 
модельных условиях на образцах невпитывающих 
поверхностей и твердых образцах путем нанесения 
на них растворов аналитов с последующим выпол-
нением измерений в соответствии с разработанной 
процедурой. 

Проба смыва состояла из 6 тампонов, смочен-
ных ацетонитрилом перед протиранием поверхно-
сти площадью 10 дм3 и помещенных после взятия 
смыва в стеклянный флакон. Флаконы со смывами 
герметично укупоривали и помещали на хранение 
в морозильную камеру при температуре минус 
18 оС. Соблюдение данных условий при хранении и 
транспортировке позволяет сохранить отобранные 
образцы в неизменном виде как минимум в течение 

Таблица 3
MRM-переходы О-изобутил-[S-(2-диэтиламино)этил] метилфосфонотиоата (VR) и S-[(2-диэтиламино)этил]метилфос-
фонотиоата в режиме подтверждающего анализа методом ВЭЖХ-МС/МС высокого разрешения

Table 3
MRM-transitions for O-isobutyl-S-[(2-diethylamino)ethyl]-methyl phosphonothioate (VR) and S-[(2-diethylamino)ethyl]-
methyl phosphonothioate with HPLC-MS/MS in confirmatory mode

О-изобутил-S-[(2-диэтиламино)этил] метилфосфо-
нотиоат (VR)

S-[(2-диэтиламино)этил] метилфосфонотиоат

MRM-переход Продукт-ион MRM-переход Продукт-ион

268.14946→100.11208

C6H14N

268.14946→212.08686

C7H19NO2PS

212.08686→100.11208 

C6H14N

212.08686→134.09980

C6H16NS
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месяца. Исследования на стабильность аналитов 
в смывах при более длительном сроке хранения 
не проводили. Также экспериментально была уста-
новлена возможность сохранения аналитов без 
потерь в герметично упакованных твердых пробах 
в течение трех месяцев при условии их транспор-
тировки и последующего хранения до анализа при 
температуре не выше 4 °С. 

В качестве твердых образцов использовали 
невпитывающие материалы (фторопласт, стекло, 
кварцевый песок). Перед выполнением анализа 
твердые образцы измельчали с применением специ-
альных устройств или пестиком в фарфоровой ступке 
и просеивали через сито с диаметром отверстий 1.0 
мм. Каждую из измельченных проб перемешивали 
и брали навески массой ~ 4 г.  

В пробу смыва или навеску измельченного 
твердого материала добавляли 4 см3 метанола 
и 10 мм3 (100 нг) раствора внутреннего стандарта 
параоксона  в ацетонитриле. Применение мета-
нола в качестве экстрагента было обусловлено 
результатами ранее проведенных экспериментов по 
установлению полноты извлечения вещества VR из 
различных матриц. Полнота извлечения аналитов 
зависит как от природы исследуемых матриц, так и 
от состава общепромышленных загрязнителей, неиз-
менно присутствующих в каждой пробе. Некоторые 
материалы способны необратимо удерживать VR. 
Таким образом, определению подлежат только из-
влекаемые на момент анализа количества аналитов. 
Полученную пробу перемешивали и подвергали 
двукратной ультразвуковой экстракции в течение 
10 мин. Экстракты объединяли и отбирали две 
равные аликвоты,  одну из которых подвергали 
ВЭЖХ-МС/МС анализу, вторую – помещали в моро-
зильную камеру с температурой минус (20 ± 2) ̊ С и 
использовали в случае необходимости в качестве 
арбитражной. Часть пробы, предназначенную для 
анализа, концентрировали в токе азота, добавляли 

аликвоту 0.1 %-го водного раствора муравьиной 
кислоты, центрифугировали,  и  надосадочный слой 
подвергали ВЭЖХ-МС/МС анализу.

Аналиты идентифицировали по абсолютным 
временам удерживания, необходимым условием для 
идентификации аналита было также присутствие всех 
характеристичных продукт-ионов с соотношением 
сигнал/шум (S/N) не менее 3, а также соответствие 
относительных интенсивностей продукт-ионов ана-
лита в масс-спектре экстракта пробы с таковыми в 
масс-спектре стандартного (градуировочного) раствора 
с концентрацией аналита, близкой к концентрации в 
анализируемой пробе. Относительную интенсивность 
продукт-иона рассчитывали относительно самого 
интенсивного пика в масс-спектре, интенсивность 
которого принимали за 100 %. Далее рассчитывали 
критерий идентичности, Т, по формуле

где: RAст – относительная интенсивность продукт-иона 
в масс-спектре стандартного раствора; D – допу-
стимое расхождение (табл. 4).

Таблица 4
Допустимые расхождения (%) между относительны-
ми интенсивностями ионов для пробы и стандартно-
го раствора

Table 4
Tolerances (%) for relative ion intensities in analyzed and 
standard solutions 

Относительная интенсивность 
продукт-иона для аналитов в 

стандартном растворе, %

Допустимое рас-
хождение, D, %

более 50 ± 20

от 20 до 50 ± 25

от 10 до 20 ± 30

не более 10 ± 50

Таблица 5
Пример расчета критерия идентичности 

Table 5
The sample of identity criterion calculation 

О-изобутил-S-[(2-диэтиламино)этил]метилфосфонотиоат

Про-
дукт-ион

Проба Стандарт
Критерий 
идентич-

ности, Т, %

Результат 
+/-

Площадь 
пика иона, 
Апр, усл. ед.

Относительная ин-
тенсивность, RAпр,

%

Площадь 
пика иона, 

Аст, усл. ед.

Относительная ин-
тенсивность, RAст,

%

100.10 860252 100 457515 100

72.05 166381 19.34 87335 19.09 ± 5.73 +

212.00 81611 9.49 42916 9.38 ± 4.69 +

S-[(2-диэтиламино)этил]метилфосфонотиоат
100.10 232237 100 43942 100

72.05 55455 23,88 11285 25.68 ± 6.42 +
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Таблица 6
Диапазон измерений методики, значения показателей точности, правильности и воспроизводимости при довери-
тельной вероятности Р = 0.95 

Table 6
Measurement range, precision, reliability and reproducibility of procedure  at confidence level Р = 0.95

Определяемое вещество, еди-
ница измерений

Диапазон 
измерений

Показатель точности 
(границы относитель-
ной погрешности при 
доверительной веро-

ятности Р = 0,95), ±d, %

Показатель пра-
вильности (границы 
относительно систе-
матической погреш-

ности), ±dс, %

Показатель воспро-
изводи-мости (отно-
сительное СКО вос-

производимости), 
sR, %

Смывы

О-изобутил-S-[(2-диэтил)ами-
ноэтил]-метилфосфонотиоат, 

мг/дм2
От 5×10-7  
до 5×10-4    
включ.

31 10 15
S-[(2-диэтиламиноэтил)- метил-

фосфонотиоат, мг/дм2

Фрагменты строительных конструкций, инженерной инфраструктуры
О-изобутил-S-[(2-диэтил)амино-
этил]-метилфосфонотиоат, мг/кг От 2.5×10-5  

до 25 включ.
25 8 10

S-(2-диэтиламиноэтил)- метил-
фосфонотиоат, мг/кг

Рис. Схема определения VR и S-2-(диэтиламиноэтил) метилфосфонотиоата в рамках унифицированной методики 
при обследовании технологических сред бывших объектов по уничтожению химического оружия (составлена 
авторами). Обозначения на схеме: ВС- внутренний стандарт; МеОН – метанол; УЗ – ультразвуковая экстракция; 
МК – морозильная камера; Ц/Ф – центрифугирование.

Fig. Scheme of VR and S-[(2-diethylamino)ethyl]-methyl phosphonothioate determination under unified procedure in safety 
control of technical objects of former chemiсal weapons destruction facilities.
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Для положительной идентификации необходи-
мо, чтобы значение относительной интенсивности 
продукт-иона в пробе не выходило за рамки значений 
(RAст ± Т ) для того же продукт-иона в стандартном 
растворе. Принятые ОЗХО [29] допустимые расхож-
дения и пример расчета критерия идентичности 
приведены в табл. 4 и 5, соответственно.

В случае обнаружения аналитов в пробе мето-
дика предполагает выполнение подтверждающего 
анализа методом ВЭЖХ-МС/МС высокого разрешения 
с MRM-переходами, приведенными в табл. 3.

При реализации процедуры пределы обна-
ружения VR и S-[(2-диэтиламино)этил]метилфос-
фонотиоата составляли соответственно 4.1´10-8 и 
6.5´10-8 мг/дм2 (для смывов);  2.1´10-6 и 3.3´10-6 мг/кг 
(для твердых матриц), что позволяет контролиро-
вать их содержание на поверхностях и в глубинных 
пробах на уровне 5´10-7 мг/дм2 для поверхностей 
и 2,5´10-5 мг/кг для твердых образцов и  отвечает 
установленным в РФ гигиеническим нормативам. 

В настоящее время методика определения VR 
и S-[(2-диэтиламино)этил] метилфосфонотиоата в 
смывах и твердых образцах аттестована и внесена в 
федеральный информационный фонд под номером 
ФР.1.31.2020.36539. Установленная экспериментально 
стабильность аналитов в замороженных смывах и 
герметично упакованных твердых пробах позволяет 
проводить отбор проб на месте предполагаемой 
химической опасности и транспортировать их в 
стационарную лабораторию, располагающую высо-
копрецизионным оборудованием. Схема методики 
представлена на рисунке. Метрологические харак-
теристики методики приведены в табл. 6. Верхний 
предел диапазона измерений приведен с учетом 
разбавления экстракта пробы в 100 раз.

Данная методика была использована при 
перепрофилировании бывших объектов УХО в 
целях вовлечения их в хозяйственный оборот. По 
результатам проведенных измерений часть элементов 
инфраструктуры была подвергнута дополнительной 
дегазации либо направлена на уничтожение.
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