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Ïðåäëîæåíû áûñòðûé ñêðèíèíã è îïðåäåëåíèå ñåìè íåîíèêîòèíîèäíûõ èíñåêòèöèäîâ â ïðè-

ðîäíîé è ïèòüåâîé âîäå áåç ïðîáîïîäãîòîâêè (àöåòàìèïðèäà, äèíîòåôóðàíà, èìèäàêëîïðèäà,

êëîòèàíèäèíà, íèòåíïèðàìà, òèàêëîïðèäà è òèàìåòîêñàìà) ìåòîäîì óëüòðàâûñîêîýôôåêòèâíîé

æèäêîñòíîé õðîìàòîãðàôèè�êâàäðóïîëü-âðåìÿïðîëåòíîé ìàññ-ñïåêòðîìåòðèè âûñîêîãî ðàçðå-

øåíèÿ. Óñòàíîâëåí íåçíà÷èòåëüíûé ìàòðè÷íûé ýôôåêò îò êîìïîíåíòîâ ïðîá ïðèðîäíîé âîäû.

Ïðåäëîæåíî äâà âàðèàíòà îïðåäåëåíèÿ íåîíèêîòèíîèäîâ â âîäå: ìåòîäîì ñòàíäàðòíîé äîáàâêè è

ñ èñïîëüçîâàíèåì ãðàäóèðîâî÷íîãî ãðàôèêà. Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ñîñòàâèëè 0,01 – 1 íã�ìë,

äèàïàçîíû îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé íåîíèêîòèíîèäîâ — 0,04 – 50(100) íã�ìë. Îòíîñèòåëüíîå

ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà íå ïðåâûøàëî 0,15, ïðîäîëæèòåëüíîñòü àíàëèçà —

10 – 15 ìèí.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: óëüòðàâûñîêîýôôåêòèâíàÿ æèäêîñòíàÿ õðîìàòîãðàôèÿ; âðåìÿïðîëåòíàÿ ìàññ-

ñïåêòðîìåòðèÿ âûñîêîãî ðàçðåøåíèÿ; àíàëèç ïðèðîäíûõ âîä; íåîíèêîòèíîèäíûå èíñåêòèöèäû.

Íåîíèêîòèíîèäû — ýòî íîâûé êëàññ èíñåêòèöèäîâ,

êîòîðûå ïîëó÷èëè øèðîêîå ðàñïðîñòðàíåíèå â ñåëü-

ñêîì õîçÿéñòâå äëÿ ïðîòðàâëèâàíèÿ ñàäîâûõ è ïîëå-

âûõ êóëüòóð, îáðàáîòêè ïî÷â. Ñïèñîê ðàçðåøåííûõ ê

ïðèìåíåíèþ èíñåêòèöèäîâ ýòîé ãðóïïû â Ðîññèéñêîé

Ôåäåðàöèè âêëþ÷àåò áîëåå 30 ïðåïàðàòèâíûõ ôîðì íà

îñíîâå ïÿòè äåéñòâóþùèõ âåùåñòâ: èìèäàêëîïðèäà,

òèàêëîïðèäà, òèàìåòîêñàìà, àöåòèëìèïðèäà è êëîòèà-

íèäèíà (Ãîñóäàðñòâåííûé êàòàëîã ïåñòèöèäîâ è àãðî-

õèìèêàòîâ, 2013). Â íàñòîÿùåå âðåìÿ èõ èñïîëüçóþò

êàê â êà÷åñòâå èíäèâèäóàëüíûõ ïðåïàðàòîâ, òàê è â ñî-

ñòàâå êîìáèíèðîâàííûõ èíñåêòèöèäîâ [1]. Íåñìîòðÿ

íà âûñîêóþ ñïîñîáíîñòü ê ìåòàáîëèçàöèè â îðãà-

íèçìå íàñåêîìûõ è îáúåêòàõ îêðóæàþùåé ñðåäû, íå-

îíèêîòèíîèäû îáíàðóæèâàþò â ïðîäóêòàõ ïèòàíèÿ

[2], âîäå è ïî÷âå [3]. Ýòî, íåñîìíåííî, ïðèâîäèò ê ïî-

èñêó áîëåå ýôôåêòèâíûõ è ñîâðåìåííûõ ìåòîäîâ

ìîíèòîðèíãà îñòàòî÷íûõ êîëè÷åñòâ èíñåêòèöèäíûõ

ïðåïàðàòîâ.

Äëÿ àíàëèòè÷åñêîãî êîíòðîëÿ íåîíèêîòèíîèäíûõ

èíñåêòèöèäîâ â âîäå è äðóãèõ îáúåêòàõ èñïîëüçóþò

ìåòîäû âûñîêîýôôåêòèâíîé æèäêîñòíîé õðîìàòîãðà-

ôèè [4 – 8], ìèöåëëÿðíîé ýëåêòðîêèíåòè÷åñêîé õðîìà-

òîãðàôèè [9]. Îäíàêî ïðåäëàãàåìûå âàðèàíòû èçâëå-

÷åíèÿ íåîíèêîòèíîèäîâ òðåáóþò äëèòåëüíîé è äîñòà-

òî÷íî ñëîæíîé ïîäãîòîâêè ïðîáû ñ ïðèìåíåíèåì

òîêñè÷íûõ ðàñòâîðèòåëåé. Â îñíîâíîì èñïîëüçóþò

òâåðäîôàçíóþ è æèäêîñòíî-æèäêîñòíóþ ýêñòðàêöèþ.

Ðàíåå íàìè ïðåäëîæåí âàðèàíò îïðåäåëåíèÿ íåîíèêî-

òèíîèäíûõ èíñåêòèöèäîâ ïóòåì íåïîñðåäñòâåííîãî

ââîäà ïðîá âîäû â ýëåêòðîðàñïûëèòåëüíîå óñòðîéñòâî

ìàññ-ñïåêòðîìåòðà [10]. Îäíàêî áûëè îòìå÷åíû âëèÿ-

íèå ðÍ íà èîíèçàöèþ àíàëèòîâ è çíà÷èòåëüíûé ìàò-

ðè÷íûé ýôôåêò, êîòîðûé óñòðàíÿëè ðàçáàâëåíèåì

ïðîáû äåèîíèðîâàííîé âîäîé, ÷òî, åñòåñòâåííî, ñíè-

æàëî ÷óâñòâèòåëüíîñòü îïðåäåëåíèÿ.

Â äàííîé ðàáîòå ïðåäëîæåíû áûñòðûé ñêðèíèíã è

âûñîêî÷óâñòâèòåëüíîå îïðåäåëåíèå íåîíèêîòèíîèäîâ

â ïðèðîäíîé âîäå áåç ïðîáîïîäãîòîâêè ñ èñïîëüçîâà-

íèåì óëüòðàâûñîêîýôôåêòèâíîé æèäêîñòíîé õðîìàòî-

ãðàôèè�âðåìÿïðîëåòíîé ìàññ-ñïåêòðîìåòðèè âûñîêî-

ãî ðàçðåøåíèÿ (ÓÂÝÆÕ�ÂÏÌÑ) ïî òî÷íûì ìàññàì

èîíîâ ïðè ýëåêòðîðàñïûëèòåëüíîé èîíèçàöèè.

Àïïàðàòóðà è ðåàêòèâû. Èñïîëüçîâàëè óëüòðàâû-

ñîêîýôôåêòèâíûé æèäêîñòíîé õðîìàòîãðàô UltiMate

3000 (Thermo Scientific, ÑØÀ) â ñî÷åòàíèè ñ êâàäðó-

ïîëü-âðåìÿïðîëåòíûì ìàññ-ñïåêòðîìåòðè÷åñêèì äå-

òåêòîðîì maXis 4G è óñòðîéñòâî äëÿ ýëåêòðîðàñïû-

ëèòåëüíîé èîíèçàöèè â ionBooster (Bruker Daltonics,

Ãåðìàíèÿ). Ðàçäåëåíèå ïðîâîäèëè íà êîëîíêå

30 × 2,1 ìì ACQUITY UPLC® BEN C18 (1,7 ìêì)

(Waters, ÑØÀ) â ðåæèìå ãðàäèåíòíîãî ýëþèðîâàíèÿ.

Èñïîëüçîâàëè ñòàíäàðòíûå îáðàçöû èíäèâèäóàëü-

íûõ ïåñòèöèäîâ ÷èñòîòîé 98,0 – 99,5 % (Dr. Ehren-

storfer, Ãåðìàíèÿ): òèàìåòîêñàìà (C 17453000), íèòåí-

ïèðàìà (C 15535000), àöåòàìèïðèäà (C 10013000), êëî-

òèàíèäèíà (C 11691700), òèàêëîïðèäà (C 17451000),
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äèíîòåôóðàíà (C 12820000), èìèäàêëîïðèäà

(C 14283700). Ðàñòâîðû ñ êîíöåíòðàöèåé 100 ìêã�ìë

ãîòîâèëè ðàñòâîðåíèåì ñîîòâåòñòâóþùèõ íàâåñîê

â àöåòîíèòðèëå, à ðàáî÷èå ðàñòâîðû — ðàçáàâëå-

íèåì èñõîäíûõ âîäîé. Â ðàáîòå èñïîëüçîâàëè äå-

èîíèðîâàííóþ âîäó (15 – 18 ÌÎì�ñì, ÒÓ 2123-002-

00213546–2004), à òàêæå àöåòîíèòðèë, ìåòàíîë, ìó-

ðàâüèíóþ êèñëîòó, èçîïðîïàíîë (Merck, Ãåðìàíèÿ).

Ïðîáîïîäãîòîâêà. Îáðàçöû âîäû ôèëüòðîâàëè

÷åðåç ìåìáðàííûé àöåòàòíî-öåëëþëîçíûé ôèëüòð

(ÔÌÀÖ 0,2 ìêì, Âëàäèêàðò, Ðîññèÿ) è èñïîëüçîâàëè

äëÿ àíàëèçà.

Èäåíòèôèêàöèÿ è îïðåäåëåíèå. Èäåíòèôèêàöèþ

íåîíèêîòèíîèäîâ ïðîâîäèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì ïðî-

ãðàììíîãî ïðîäóêòà DataAnalysis-4.1, TargetAnalysis

(Bruker Daltonics, Ãåðìàíèÿ), ñîñòàâëåíèå êàðòèíû

èçîòîïíîãî ðàñïðåäåëåíèÿ àíàëèòîâ — ñ èñïîëüçî-

âàíèåì IsotopePattern (Bruker Daltonics, Ãåðìàíèÿ).

Êîíöåíòðàöèþ àíàëèòà â ïðîáå îïðåäåëÿëè ïî ãðàäóè-

ðîâî÷íîìó ãðàôèêó èëè ðàññ÷èòûâàëè ìåòîäîì ñòàí-

äàðòíîé äîáàâêè ïî ôîðìóëå
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ãäå cäîá — êîíöåíòðàöèÿ äîáàâêè â ïðîáå, íã�ìë, Sx,

Sx+äîá — ïëîùàäè ïèêîâ m�z â èññëåäóåìîì ðàñòâîðå è

â ðàñòâîðå ñ äîáàâêîé àíàëèòà ñîîòâåòñòâåííî.

Îöåíêà ìàòðè÷íîãî ýôôåêòà. Ìàòðè÷íûé

ýôôåêò (ÌÝ) îáóñëîâëåí âëèÿíèåì ïðèñóòñòâóþùèõ

â ïðîáå êîìïîíåíòîâ íà ïðîöåññ èîíèçàöèè öåëåâûõ

àíàëèòîâ. Â óñëîâèÿõ ýëåêòðîðàñïûëèòåëüíîé èîíè-

çàöèè ýòè êîìïîíåíòû ìîãóò êàê óñèëèâàòü (+), òàê

è ïîíèæàòü (–) èíòåíñèâíîñòü ñèãíàëà àíàëèòà.

ÌÝ îöåíèâàëè ñ ïîìîùüþ çíà÷åíèé òàíãåíñà óãëà íà-

êëîíà ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ, ïîñòðîåííûõ ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì ðàñòâîðîâ, ïðèãîòîâëåííûõ íà äåèîíè-

ðîâàííîé âîäå è ñ äîáàâëåíèåì ìàòðèöû, íå ñîäåð-

æàùåé öåëåâûõ àíàëèòîâ. Ðàñ÷åò ÌÝ ïðîâîäèëè ïî

ôîðìóëå [11]:

ÌÝ (%) = (A�B – 1) · 100,

ãäå A, B — òàíãåíñû óãëîâ íàêëîíà ãðàäóèðîâî÷íûõ

ãðàôèêîâ, ïîëó÷åííûõ äëÿ ðàñòâîðîâ ìàòðèöû è ïðè-

ãîòîâëåííûõ íà äåèîíèðîâàííîé âîäå ñîîòâåòñòâåííî.

Óñëîâèÿ õðîìàòîãðàôè÷åñêîãî ðàçäåëåíèÿ è äå-

òåêòèðîâàíèÿ. Ïîäâèæíàÿ ôàçà ñîñòîÿëà èç 0,1 %-

íîé ìóðàâüèíîé êèñëîòû â âîäå (A ) è 0,1 %-íîé ìó-

ðàâüèíîé êèñëîòû â àöåòîíèòðèëå (B ). Îñóùåñòâëÿëè

ãðàäèåíòíîå ýëþèðîâàíèå: 0 ìèí — 5 % B, 0,5 ìèí —

5 % B, 2 ìèí — 100 % B, 3 ìèí — 100 % B, 3,2 ìèí —

5 % B, 5 ìèí — 5 % B. Ñêîðîñòü ïîòîêà ïîäâèæíîé

ôàçû ñîñòàâëÿëà 0,4 ìë�ìèí, îïòèìàëüíàÿ òåìïåðà-

òóðà õðîìàòîãðàôè÷åñêîé êîëîíêè — 50 °C, îáúåì

ââîäèìîé ïðîáû — 50 ìêë, òåìïåðàòóðà òåðìîñòàòà

àâòîñàìïëåðà — 10 °C.

Èñïîëüçîâàëè ýëåêòðîðàñïûëèòåëüíóþ èîíèçà-

öèþ â óñòðîéñòâå ionBooster (Bruker Daltonics, Ãåðìà-

íèÿ). Óñòàíîâëåíû ñëåäóþùèå îïòèìàëüíûå çíà÷åíèÿ

ïàðàìåòðîâ: íàïðÿæåíèå íà ùèòå êàïèëëÿðà — 400 Â,

íà êàïèëëÿðå — 1000 Â, äàâëåíèå ãàçà-ðàñïûëèòåëÿ

(àçîòà) — 4,76 àòì, ïîòîê ãàçà-îñóøèòåëÿ (àçîòà) —

6 ë�ìèí, òåìïåðàòóðà ãàçà-îñóøèòåëÿ — 200 °C, ïîòîê

ãàçà-èñïàðèòåëÿ (àçîòà) — 250 ë�÷, òåìïåðàòóðà ãàçà-

èñïàðèòåëÿ — 250 °C.

Äèàïàçîí ðåãèñòðèðóåìûõ ìàññ èîíîâ — 200 –

500 Äà. Äëÿ êàëèáðîâêè èñïîëüçîâàëè 10 ìÌ ðàñòâîð

ôîðìèàòà íàòðèÿ â ñìåñè âîäà — èçîïðîïàíîë (1:1)

â èíòåðâàëå õðîìàòîãðàôèðîâàíèÿ 4,5 – 5 ìèí.

Âñå èññëåäóåìûå íåîíèêîòèíîèäíûå èíñåêòè-

öèäû â óñëîâèÿõ ýëåêòðîðàñïûëèòåëüíîé èîíèçàöèè

îáðàçóþò ïðîòîíèðîâàííûå ôîðìû [M + H]+ (òàáë. 1).

Â çíà÷èòåëüíîé ñòåïåíè ñòàáèëüíîñòü ïðîòîíèðîâàí-

íûõ ôîðì îáóñëîâëåíà ñòðîåíèåì íåîíèêîòèíîèäîâ,

à èìåííî íàëè÷èåì àòîìà àçîòà ñ íåïîäåëåííîé ïàðîé

ýëåêòðîíîâ â ñîñòàâå ïèðèäèíîâîãî è�èëè òèàçîëüíî-

ãî êîëüöà.

Ïîãðåøíîñòü îïðåäåëåíèÿ ìàññ èîíîâ íå ïðåâû-

øàëà ±0,5 ppm (n = 3). Â òàáë. 1 óêàçàíû ïðåäåëû îá-

íàðóæåíèÿ (cìèí) è ïðåäåëû îïðåäåëåíèÿ (cí) äëÿ ïðè-

ðîäíîé âîäû, óñòàíîâëåííûå ïî ñîîòíîøåíèþ ñèã-

íàë�øóì, ðàâíîìó 3 è 10 ñîîòâåòñòâåííî. Ïðåäåëû îá-

íàðóæåíèÿ ñîñòàâèëè îò 0,01 äî 1 íã�ìë, ÷òî ïîçâîëÿ-

åò îïðåäåëÿòü íåîíèêîòèíîèäíûå èíñåêòèöèäû íà ñó-

ùåñòâåííî áîëåå íèçêîì óðîâíå, ÷åì óñòàíîâëåííûå

ïðåäåëüíî-äîïóñòèìûå êîíöåíòðàöèè [14].

Ïðè èñïîëüçîâàíèè â êà÷åñòâå ìàòðèöû ïðèðîä-

íûõ âîä, ñîäåðæàíèå îñíîâíûõ êîìïîíåíòîâ êîòîðûõ

óêàçàíî â òàáë. 2, íàáëþäàëè íåçíà÷èòåëüíûé ìàòðè÷-

íûé ýôôåêò, ïðèâîäÿùèé ê íåñóùåñòâåííîìó ñíèæå-

íèþ èëè ïîâûøåíèþ èíòåíñèâíîñòè ñèãíàëà ðàññìàò-
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Òàáëèöà 1. Îñíîâíûå õàðàêòåðèñòèêè íåîíèêîòèíîèäîâ

Àíàëèò Áðóòòî-ôîðìóëà Ìîíîèçîòîïíàÿ ìàññà, m�z t
R
, ìèí Ä, ppm c

ìèí
, íã�ìë c

í
, íã�ìë

Àöåòàìèïðèä C10H11ClN4 223,0745 3,60 0,1 0,1 0,3

Äèíîòåôóðàí C7H14N4O3 203,1139 0,92 0,5 0,01 0,05

Èìèäàêëîïðèä C9H10ClN5O2 256,0596 3,32 –0,5 0,2 0,6

Êëîòèàíèä C6H8ClN5O2S 250,0160 3,12 0,1 1 3

Íèòåíïèðàì C11H15ClN4O2 271,0956 1,87 0,3 0,01 0,04

Òèàêëîïðèä C10H9ClN4S 253,0309 3,77 –0,5 0,2 0,6

Òèàìåòîêñàì C8H10ClN5O3S 292,0267 2,35 0,3 0,01 0,04



ðèâàåìûõ àíàëèòîâ â ïðèðîäíûõ âîäàõ ïî ñðàâíåíèþ

ñ äåèîíèðîâàííîé âîäîé (íå áîëåå 20 %). Ñîãëàñíî ðà-

áîòå [12] ÌÝ ìîæíî ïðåíåáðå÷ü, êîãäà åãî çíà÷åíèÿ

íàõîäÿòñÿ â äèàïàçîíå ìåæäó –20 è +20 %.

Èäåíòèôèêàöèþ îñóùåñòâëÿëè ñ èñïîëüçîâàíèåì

ïðîãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ TargetAnalysis ïî òî÷íîé

ìàññå èîíà (±1 ppm) è ñîâïàäåíèþ õàðàêòåðà èçîòîï-

íîãî ðàñïðåäåëåíèÿ (ïàðàìåòð mSigma � 30) (ðèñó-

íîê). Â ñëó÷àå îáíàðóæåíèÿ ìàññû èîíà (m�z), ñîîò-

âåòñòâóþùåé îïðåäåëåííîìó íåîíèêîòèíîèäó, â àíà-

ëèçèðóåìóþ ïðîáó ââîäèëè òàêîå êîëè÷åñòâî ñòàí-

äàðòíîãî ðàñòâîðà îáíàðóæåííîãî àíàëèòà, ÷òîáû èí-

òåíñèâíîñòü ïèêà óâåëè÷èëàñü â 2 – 3 ðàçà, çàòåì ïî åå

çíà÷åíèþ ðàññ÷èòûâàëè êîíöåíòðàöèþ àíàëèòà. Ïî

ñðàâíåíèþ ñ ìåòîäîì ãðàäóèðîâî÷íîãî ãðàôèêà

(òàáë. 3) ïðèìåíåíèå äàííîãî ïðèåìà ñíèæàåò íåîáõî-

äèìîå êîëè÷åñòâî äîðîãîñòîÿùèõ ñòàíäàðòíûõ îáðàç-

öîâ ñðàâíåíèÿ, íå òðåáóåò ïåðèîäè÷åñêîé ïðîâåðêè

ñòàáèëüíîñòè ãðàäóèðîâî÷íûõ õàðàêòåðèñòèê, ïîâû-

øàåò òî÷íîñòü îïðåäåëåíèÿ è íèâåëèðóåò ìàòðè÷íûé

ýôôåêò [13].

Â òàáë. 4 ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû îöåíêè ïðà-

âèëüíîñòè ïðåäëàãàåìîé ìåòîäèêè. Îòíîñèòåëüíîå

ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà íå ïðå-

âûøàëî 0,15.

Ïðè ñîïîñòàâëåíèè ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ (ñì.

òàáë. 4) óñòàíîâëåíî, ÷òî èñïîëüçîâàíèå ìåòîäîâ ñòàí-

äàðòíîé äîáàâêè è ãðàäóèðîâî÷íîãî ãðàôèêà äàåò

áëèçêèå ðåçóëüòàòû. Ýòî ïîäòâåðæäàåò ïðåèìóùåñòâà

ìåòîäà äîáàâîê ïðè îïðåäåëåíèè èíñåêòèöèäîâ â îáú-

åêòàõ îêðóæàþùåé ñðåäû.

Òàêèì îáðàçîì, â ðàáîòå ïîêàçàíà âîçìîæíîñòü

áûñòðîãî ñêðèíèíãà è îïðåäåëåíèÿ íåîíèêîòèíîèä-

íûõ èíñåêòèöèäîâ â ïðèðîäíîé è ïèòüåâîé âîäå áåç

ïðîáîïîäãîòîâêè ìåòîäîì ÓÂÝÆÕ ñ ìàññ-ñïåêòðî-

ìåòðè÷åñêèì äåòåêòèðîâàíèåì âûñîêîãî ðàçðåøåíèÿ.

Èäåíòèôèêàöèþ àíàëèòîâ ïðîâîäèëè ïî òðåì ïàðà-

ìåòðàì — âðåìåíè óäåðæèâàíèÿ, òî÷íîé ìàññå èîíà

ïåñòèöèäà è õàðàêòåðó åãî èçîòîïíîãî ðàñïðåäåëå-

íèÿ â ìàññ-ñïåêòðå (mSigma). Îáíàðóæåííûå ïåñ-

òèöèäû îïðåäåëÿëè ìåòîäàìè ãðàäóèðîâî÷íîãî ãðà-

ôèêà è ñòàíäàðòíûõ äîáàâîê. Óñòàíîâëåí íåçíà-

÷èòåëüíûé ìàòðè÷íûé ýôôåêò îò êîìïîíåíòîâ ïðîá

ïðèðîäíîé âîäû. Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ íåîíèêîòè-

íîèäîâ â ïðèðîäíîé âîäå ñîñòàâèëè 0,01 – 1 íã�ìë,

äèàïàçîíû îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé — 0,04 –
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Òàáëèöà 2. Ñîñòàâ ïðèðîäíûõ âîä, èñïîëüçîâàííûõ äëÿ ðàçðà-

áîòêè ìåòîäèêè îïðåäåëåíèÿ íåîíèêîòèíîèäîâ

Ïîêàçàòåëü
Ñîäåðæàíèå, ìã�ë

Ìèíåðàëüíàÿ âîäà Àðòåçèàíñêàÿ âîäà

Àììîíèé 0,1 – 0,4 0,1 – 0,4

Íàòðèé 1087 – 1156 5 – 30

Ìàãíèé 37 – 45 2 – 3

Áàðèé 0,03 – 0,05 0,01 – 0,09

Õëîðèäû 684 – 704 12 – 21

Íèòðèòû 0,2 – 0,3 0,2 – 0,3

Ôòîðèäû 0,2 – 1,5 20 – 40

Æåñòêîñòü, ìÌ 6 – 8 1 – 3

Êàëèé 1 – 4 7 – 17

Ëèòèé 0,14 – 0,16 0,01 – 0,1

Ñòðîíöèé 1 – 2 0,3 – 2

Êàëüöèé 50 – 80 15 – 20

Íèòðàòû 0,2 – 0,3 0,2 – 0,3

Ñóëüôàòû 1200 – 1422 15 – 50

Ôîñôàòû 0,2 – 0,3 0,2 – 1,8

ðÍ, åä. 7 – 9 7 – 8

Ìàññ-ñïåêòð íèòåíïèðàìà, ñîçäàííûé ïðîãðàììîé IsotopePattern ïî áðóòòî-ôîðìóëå



50(100) íã�ìë. Îòíîñèòåëüíîå ñòàíäàðòíîå îòêëîíå-

íèå ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà íå ïðåâûøàëî 0,15, ïðîäîë-

æèòåëüíîñòü àíàëèçà — 10 – 15 ìèí.
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Òàáëèöà 3. Óðàâíåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ çàâèñèìîñòåé è çíà÷åíèÿ ìàòðè÷íîãî ýôôåêòà ïðè îïðåäåëåíèè íåîíèêîòèíîèäîâ â ìèíå-

ðàëüíîé è àðòåçèàíñêîé âîäàõ

Àíàëèò
Óðàâíåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ

â äèàïàçîíå 0,01(1) – 50(100) íã�ìë
R2

ÌÝ, % (n = 3)

Ìèíåðàëüíàÿ âîäà Àðòåçèàíñêàÿ âîäà

Àöåòàìèïðèä y = 22980x + 11974 1,0000 –20 –3,3

Äèíîòåôóðàí y = 307351x + 2135476 0,9933 –19 –4,4

Èìèäàêëîïðèä y = 34892x + 33686 0,9997 –13 –3,5

Êëîòèàíèä y = 2830x + 5682 0,9993 –16 –1,9

Íèòåíïèðàì y = 1165453x + 4123458 0,9977 –1,1 0

Òèàêëîïðèä y = 16759 + 21628 0,9996 –15 +2,7

Òèàìåòîêñàì y = 515937x + 2315734 0,9972 –8,3 +0,7

Òàáëèöà 4. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ (íã�ìë) íåîíèêîòèíîèäîâ â âîäå ìåòîäàìè ñòàíäàðòíîé äîáàâêè (I) è ãðàäóèðîâî÷íîãî ãðàôèêà

(II) (n = 3; P = 0,95)

Îáðàçåö Îáíàðóæåííûé èíñåêòèöèä I s
r

II s
r

Âîäà

ìèíåðàëüíàÿ

(ââåäåíî 5 íã�ìë)

Àöåòàìèïðèä 4,2 ± 0,7 0,10 5,1 ± 0,8 0,11

Äèíîòåôóðàí 5,2 ± 0,6 0,11 4,2 ± 0,6 0,09

Èìèäàêëîïðèä 5,0 ± 0,2 0,05 4,7 ± 0,3 0,07

Êëîòèàíèä 4,8 ± 0,5 0,09 4,9 ± 0,3 0,08

Íèòåíïèðàì 5,3 ± 0,3 0,11 4,6 ± 0,3 0,07

Òèàêëîïðèä 4,9 ± 0,5 0,10 5,9 ± 0,5 0,11

Òèàìåòîêñàì 5,2 ± 0,3 0,10 5,1 ± 0,5 0,12

Âîäà

àðòåçèàíñêàÿ

(ââåäåíî 5 íã�ìë)

Àöåòàìèïðèä 5,1 ± 0,5 0,07 4,9 ± 0,7 0,10

Äèíîòåôóðàí 5,5 ± 0,6 0,09 5,2 ± 0,4 0,11

Èìèäàêëîïðèä 5,6 ± 0,6 0,12 5,3 ± 0,3 0,08

Êëîòèàíèä 4,9 ± 0,4 0,10 4,7 ± 0,6 0,09

Íèòåíïèðàì 5,4 ± 0,7 0,07 4,9 ± 0,4 0,07

Òèàêëîïðèä 4,7 ± 0,4 0,12 4,9 ± 0,6 0,10

Òèàìåòîêñàì 5,0 ± 0,4 0,08 5,4 ± 0,5 0,09
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Ultra-high-performance liquid chromatography�quadrupole-time-of-flight mass spectrometry of high resolution is

used for rapid screening and determination of seven neonicotinoid insecticides (acetamiprid, dinotefuran,

imidacloprid, clotianidin, nitenpyram, thiacloprid and thiamethoxam) in natural and potable water without sample

preparation. An insignificant matrix effect is observed from the components of natural water samples. Two modifica-

tions of neonicotinoid determination in water are considered: i) standard addition method and ii) calibration curve.

The detection limits and determinable contents of neonicotinoids range within 0.01 – 1 ng�ml and

0.04 – 50(100) ng�ml, respectively. The relative standard deviation of the analysis results did not exceed 0.1, the

analysis duration was 10 – 15 min.

Keywords: ultra-high-performance liquid chromatography; high-resolution time-of-flight mass spectrometry; analy-

sis of natural water; neonicotinoid insecticides.
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