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Введение

Н
еоникотиноидные инсектициды явля-
ются перспективной группой в интег-
рированной системе защиты растений 

и не имеют перекрестной резистентности с 
пиретроидами, карбаматами и фосфороорга-
ническими инсектицидами, применяемыми в 
настоящее время. Указанные пестициды 
могут также использоваться для обработки 
водоемов открытого типа с целью борьбы с 
личинками кровососущих комаров [1, 2]. В 
России установлены следующие гигиениче-
ские нормативы для воды культурно-быто-
вого назначения (мг/л): имидаклоприд – 
0,03, тиаметоксам – 0,01, ацетамиприд 0,02, 
для воды рыбохозяйственных пресноводных 
водоемов не более 1 мг/л имидаклоприда.
Для аналитического контроля остаточных 
количеств неоникотиноидных инсектицидов 
в пище, объектах сельского хозяйства и 
окружающей среды используют методы хро-

Показана возможность определения остаточных количеств 

инсектицидов имидаклоприда, тиаметоксама и ацетамиприда 

в воде методом мицеллярной электрокинетической 

капиллярной хроматографии с УФ-детектором при 268 нм. 

Лучшее разделение аналитов наблюдается при 

использовании ведущего электролита, содержащего 10 мМ 

тетрабората натрия, 30 мМ додецилсульфата натрия, 

10 % ацетонитрила, при температуре 20 °С, напряжении 

+25 кВ, вводе пробы 300 мбар×с. Время разделения 

составляет 9 мин. Концентрирование пестицидов из воды 

проводили методом твердофазной экстракции на картридже 

«Oasis НLB 60 mg». Диапазоны определяемых содержаний 

пестицидов составили 0,005–0,2 мг/л при объеме пробы 

100 мл. Продолжительность анализа 40-60 мин, 

относительное стандартное отклонение 

результатов анализа не превышает 0,06.

мато-масс-спектрометрии [3, 4], высокоэф-
фективной жидкостной хроматографии 
[5-10], полярографии [11], иммунофермен-
тные [12, 13], метод мицеллярной электроки-
нетической хроматографии [14], тонкослой-
ную хроматографию [15]. В указанных 
работах рассматриваются способы определе-
ния единичных пестицидов и не изучено вза-
имное влияние на разделение и определение 
пестицидов при их совместном применении. 
В настоящей работе оценена возможность 
применения метода капиллярного электрофо-
реза для разделения неоникотиноидов с 
целью определения их в поверхностных водах.

Материалы и методы исследования

Аппаратура
В работе использовали систему капилляр ного 
электрофореза «Капель-105М» («Люмэкс», 
Россия) с положительной полярностью 
источника высокого напряжения и УФ-детек-
тором. Внутренний диаметр капилляра 75 
мкм, полная длина капилляра 60 см, эффек-
тивная длина 50 см. Перед определением 
капилляр последовательно промывали 0,5 М 
раствором NaOH в течение 10 мин, дистилли-
рованной водой в течение 5 мин и ведущим 
электролитом в течение 10 мин. Применяли 
гидродинамический ввод пробы. Сбор и обра-
ботку данных проводили с помощью IBM PC 
с программным обеспечением «Мультихром» 
(АО «Амперсенд», Россия).
Реактивы
Использовали стандартные образцы индиви-
дуальных пестицидов (чистота 98,5–99,0 %): 
имидаклоприда (IPO 297), ацетамиприда (cat. 
№ С 10013000 «Dr. Ehrenstorfer»), тиаметок-
сама (cat. № 37924 «Fluka»). Для приготовле-
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ния ведущего электролита использовали: 
додецилсульфат натрия («Merck»), ацето-
нитрил («Prolabo»), натрий тетраборноки-
слый десятиводный («хч» ГОСТ 4199-76), 
бидистиллированную воду (ГОСТ 7602-72).
Предел обнаружения рассчитывали по фор-
муле:

где Sfon – стандартное отклонение аналити-
ческого сигнала фона; S – коэффициент чув-
ствительности (угол наклона градуировоч-
ного графика).
Разрешение и коэффициент селективности 
рассчитывали по формулам:

где α – коэффициент селективности; Rs – раз-
решение соседних пиков; t2 и t1 – время миг-
рации соседних пиков, мин; w1 и w2 – ширина 
пиков, измеренная у их основания, мин.
Пробоподготовка
Картридж «Oasis® HLB 3cc/60 mg» активи-
ровали и кондиционировали 4 мл дихлорме-

тана, 4 мл метанола и 5 мл дистиллирован-
ной воды, пропуская их со скорость 2 мл/
мин. Пробу воды (50-100 мл) пропускали со 
скоростью 2 мл/мин, затем промывали 1 мл 
воды и высушивали в токе азота 20 мин. 
Элюирование пестицидов проводили 5 мл 
метанола и 5 мл дихлорметана. Элюат упа-
ривали на роторном испарителе досуха и 
растворяли в 1 мл дистиллированной воды, 
центрифугировали для дегазации в течение 
10 мин при 13400 g.

Результаты и их обсуждение

Выбор оптимальных условий определения
Основная задача данного исследования 
заключалась в подборе оптимального по 
составу ведущего электролита для детекти-
рования смеси неоникотиноидов. При выбо-
ре условий электрофоретического раз-
деления смеси веществ в первую очередь 
исходили из физико-химических свойств 
разделяемых соединений. Поскольку опре-
деляемые соединения в водных растворах 
не диссоциируют, они могут быть определе-
ны только с помощью метода мицеллярной 
электрокинетической хроматографии. Для 
приготовления ведущего электролита 
использовали стандартные для данной раз-
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Таблица 1
Зависимость коэффициента селективности (α) и разрешения 
(Rs) пар неоникотиноидов от состава ведущего электролита

Пары 20 мМ тетрабората, 
30 мМ ДДС

30 мМ тетрабората, 
20 мМ ДДС

10 мМ тетрабората, 
30 мМ ДДС

10 мМ тетрабората, 30 мМ 
ДДС, 10 % ацетонитрила

Тиаметоксам – 
Имидаклоприд

 α
 Rs

1,20
3,37

1,17
2,25

1,20
3,22

1,11
2,27

Имидаклоприд – 
Ацетамиприд

 α
 Rs

1,03
0,55

1,05
0,77

1,04
0,88

1,06
1,52

Таблица 2
Зависимость площади (S, mAU×с), высоты пиков (h, mAU) и 
времени миграции (t, мин ) неоникотиноидов от состава ведуще-
го электролита

Инсектицид 20 мМ тетрабората, 
30 мМ ДДС

30 мМ тетрабората, 
20 мМ ДДС

10 мМ тетрабората, 
30 мМ ДДС

10 мМ тетрабората, 30 мМ 
ДДС, 10 % ацетонитрила

Тиаметоксам
S
h
t

6,61
0,84
4,65

8,46
0,88
4,73

8,83
1,33
4,39

8,48
1,60
4,71

Имидаклоприд
S
h
t

7,39
1,15
5,56

15,42
1,94
5,54

15,27
2,76
5,26

14,03
2,95
5,22

Ацетамиприд
S
h
t

7,01
1,24
5,72

10,73
1,39
5,79

10,91
1,86
5,48

9,96
2,13
5,54
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новидности капиллярного электрофореза 
вещества – тетраборат натрия, додецилсуль-
фат натрия (ДДС) и ацетонитрил.
Выбор оптимального состава ведущего элек-
тролита осуществляли исходя из данных 
табл.1, 2, в которых представлены значения 
коэффициента селективности, разрешения 
пар неоникотиноидов тиаметоксам-имида-
клоприд, имидаклоприд-ацетамиприд, а 
также времени миграции, площади и высоты 
пиков разделяемых соединений при различ-
ном составе ведущего электролита.
Из данных табл. 1, 2 следует, что введение в 
состав ведущего электролита 10 % ацетони-
трила существенно увеличивает высоты 
пиков неоникотиноидов и значительно улуч-
шает разрешение пиков ацетамиприда и ими-
даклоприда по сравнению с использованием 
ведущих электролитов других составов. 
Дальнейшее увеличение концентрации ацето-
нитрила в ведущем электролите увеличивает 
продолжительность анализа, при этом чувст-
вительность определения уменьшается. 
Длина волны для детектирования (268 нм) 
неоникотиноидов выбрана согласно [5-10], 
как наиболее оптимальная для определения. 
Пример полученной в оптимальных услови-
ях электрофореграммы смеси имадаклопри-
да, тиаметоксама и ацетамиприда представ-
лен на рис. 1. 
Градуировочные характеристики
 В выбранных оптимальных условиях полу-
чены градуировочные характеристики для 
неоникотиноидов в диапазоне концентраций 
1-20 мг/л (рис. 2). Пределы обнаружения 
неоникотиноидов (Р=0,95; n=10) составили 
0,005 мг/л для тиаметоксама и имидакло-
прида и 0,006 мг/л для ацетамиприда.

Определение содержания неоникотиноидов в 
природной воде
Для извлечения неоникотиноидов из воды 
использовали твердофазную экстракцию на 
концентрирующем патроне «Oasis НLB 60 
mg», степень извлечения составила 81-97 % 
(табл. 3). Проведен анализ реальных образ-
цов (пробы речной и озерной воды) (табл. 3). 
Проверку правильности результатов анализа 
проводили методом «введено-найдено». На 
рис. 3. представлена электрофореграмма 
пробы природной воды с добавкой смеси 
неоникотиноидов. Относительное стандар-
тное отклонение результатов анализа не пре-
вышает 0,06. Продолжительность анализа 
40–60 мин. Диапазоны определяемых содер-
жаний пестицидов составляют 0,005–
0,2 мг/л при объеме анализируемой пробы 
100 мл. При контроле загрязнений воды 
рыбохозяйственных водоемов возможен ана-
лиз проб без концентрирования.

Заключение

Н
айдены оптимальные условия разде-
ления и определения инсектицидов 
группы неоникотиноидов методом 

капиллярного электрофореза (мицеллярной 
электрокинетической хроматографии). 
Полученные данные свидетельствуют о том, 
что данный метод с использованием твердо-
фазной экстракции для концентрирования 
обеспечивает уникальную возможность раз-

↓ Рис. 1. Электрофореграмма смеси тиаметоксама (1), имидакло-
прида (2), ацетамиприда (3) (концентрация каждого компонента 
10 мг/л).
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деления, идентификации и определения нео-
никотиноидов, находящихся в смеси. Такой 
подход минимизирует обработку пробы, 
сокращает продолжительность и стоимость 
анализа.
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NUCLEOTIDE DETERMINATION  IN WATER BY CAPILLARY 
ELECTROPHORESIS

The possibility of determination of residual insecticides of imidacloprid, tiametoksama and acethamiprid in 
water by micellar electrokinetic capillary chromatography with UV detection at 268 nm was shown. The 

best separation of the components is observed using a leading electrolyte of 10 mM sodium tetraborate, 30 
mM sodium dodecyl sulfate, 10% acetonitrile, 20 °C, voltage 25 kV, sample injection 300 mbar/sec, the time 
separation is 9 minutes. Concentration of pesticides from water using solid phase extraction was performed on 
the cartridge «Oasis NLB 60 mg». Concentration range of pesticides accounts for 0.0005 - 0.2 mg/l, with a 
sample volume of 100 ml. The duration of the analysis of about 40-60 min, the relative standard deviation of 
the results of the analysis does not exceed 0.03. 

Key words:  micellar electrokinetic capillary chromatography, solid phase extraction, pesticides, imidacloprid, 
thiamethoxam, acethamiprid, analysis of water


