Экспрессная методика газохроматографического определения хлорэтанола в крови
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Хлорэтанол – единственный метаболит 1,2-дихлорэтана, который обнаруживается в крови, так как при остром отравлении дихлорэтаном изменения крови в большей степени связаны с токсическим действием хлорэтанола [1]. 
Для контроля хлорэтанола в крови существует классическая методика, основной принцип которой заключается в жидкостной экстракции хлорэтанола диэтиловым эфиром с дальнейшей многократной очисткой экстракта. Анализ одной пробы длится 1,5 часа. Предел обнаружения в данной методике составляет 0,1 мкг/см3 [2].
Пробоподготовка в указанной методике очень длительная и трудоёмкая, разделение компонентов смеси неудовлетворительное, что и послужило постановке цели настоящей работы – разработать более простую, экспрессную, чувствительную методику определения хлорэтанола в крови с использованием современных методов пробоподготовки и газовой хроматографии – жидкостно-жидкостной микроэкстракции и капиллярной газо-жидкостной хроматографии. 
Разработанная методика включает в себя жидкостно-жидкостную микроэкстракцию диэтиловым эфиром с последующим центрифугированием, а также хроматографирование на капиллярной колонке HP-FFAP Polyethylene Glycol TP с микроэлектронно-захватным детектированием. В стеклянную хроматографическую виалу вместимостью 2 см3 помещют 0,36 г хлористого натрия, 1 см3 пробы, 0,5 см3 охлаждённого диэтилового эфира. Виалу закрывают пластмассовой завинчивающей пробкой с септой, затем интенсивно перемешивают на мульти-вортексе 5 мин. Затем виалу помещают в центрифугу и центрифугируют при 3000 об/мин в течение 10 мин. После центрифугирования виалу помещают в автоинжектор газового хроматографа, который отбирает из виалы 5 мкл верхнего органического эфирного слоя на определённой глубине и вводит в испаритель хроматографа. Для проведения количественного расчёта концентраций используется способ абсолютной градуировки по стандартным растворам хлорэтанола в крови по 5 сериям стандартных растворов. 
Оценены метрологические характеристики: повторяемость, внутрилабораторная прецизионность (характеризуется значением коэффициента вариации 11 % в диапазоне определяемых концентраций 0,05 – 10 мкг/см3), правильность и точность (относительная погрешность определения хлорэтанола составляет 23 % и не превышает допустимую погрешность 30 %). 

В разработанной методике сочетание жидкостно-жидкостной микроэкстракции и капиллярной газо-жидкостной хроматографии позволило органично объединить стадии извлечения, концентрирования, дозирования и хроматографирования. Разработанная методика газохроматографического определения хлорэтанола в крови отличается простотой пробоподготовки и малой продолжительностью анализа – 25 мин, по сравнению с прежней методикой (1,5 часа), а также удовлетворительной чувствительностью и точностью.
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