
80

Журнал белорусского государственного университета. Химия. 2019;2:79 –87 
Journal of the belarusian state University. chemistry. 2019;2:79 –87 

extracts were selected as well. At the first stage, acetonitrile, a mixture of dichloromethane – isopropanol, or a mixture 
of dichloromethane – methanol in the presence or absence of inorganic salts were used for extraction of the pesticide. 
Pymetrozine was found to be a highly hydrophilic substance. For the purification of extracts of pymetrozine from plant 
matrices the extraction systems hexane – 0.02 mol/L aqueous solution of orthophosphoric acid, hexane or chloroform – 
aqueous solutions of ammonium sulfate were successfully used. The samples, obtained after this treatment, were pure 
enough to determine the residual amounts of pymetrozine in them at the maximum residue level (MRL), determined in 
Russia and the countries of the European Union, or lower using widespread liquid chromatography with diode-array 
(ultraviolet) detection.
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введение
Одним из пестицидов, проходящим регистрационные испытания в Беларуси, является инсектицид 

«Пленум», ВДГ (500 г/кг пиметрозина) производства АО «Сингента Агро Сервисез АГ» (Швейцария, 
представительство в Беларуси). Ввиду отсутствия адаптированных в Беларуси методик определения 
остаточных количеств входящего в его состав пиметрозина (рис. 1) необходимо было провести соот-
ветствующую процедуру. Пиметрозин является сильнополярным, нелетучим, термически нестабиль-
ным веществом и разлагается до достижения температуры плавления, поэтому его обычно определяют 
методом жидкостной хроматографии [1–16].

Наличие в молекуле пиметрозина хромофоров позволяет использо-
вать для его детектирования широко распространенный и относитель-
но дешевый ультрафиолетовый или диодно-матричный детектор. Были 
разработаны способы анализа огурцов [1; 8], томатов и перцев [1], табака 
[1; 5; 16], растений Aster scaber [2] на содержание пиметрозина с нижни-
ми пределами определения от 0,01 до 0,5 мг/кг. При этом в зависимости 
от природы матрицы и уровня добавки пиметрозина степень извлечения 
была непостоянной и изменялась в пределах от 62 до 122 % [1]. Воз-
можной причиной этого являлось проведение длительной (~ 8 ч) много-
стадийной пробоподготовки, заключающейся в экстракции метанолом 
в присутствии бората натрия, упаривании, очистке на колонках, напол-
ненных диатомитом [1; 2], силикагелем [1], флорисилом [2], картри-

джах с фазами С18 и PSA [5] или с помощью жидкостной экстракции [16].
Стоит отметить, что имелись единичные попытки определять пиметрозин в экстрактах красного пер-

ца методом газовой хроматографии (ГХ) с азотно-фосфорным детектором и подтверждением методом 
масс-спектрометрии (МС). При этом наблюдался довольно сильный (+82 %) матричный эффект [17].

Использование высокоэффективной жидкостной хроматографии (ВЭЖХ) с высокоселективными 
высокочувствительными тандемными масс-спек тро мет ри че ски ми (МС/МС) детекторами для опреде-
ления микроколичеств пиметрозина позволило значительно упростить пробоподготовку растительных 
матриц и объектов окружающей среды [3; 4; 6; 7; 9; 11–15]. При этом она сводилась к экстракции 
ацетонитрилом из различных объектов в присутствии хлорида натрия и безводного сульфата магния 
с последующей очисткой методом дисперсионной твердофазной экстракции сорбентами C18, PSA, 
графитизированной сажей, оксидом циркония, нанесенным на силикагель в присутствии безводного 
сульфата магния. Отличия в методиках заключались в использовании или неиспользовании добавок 
солей (цитратов натрия или ацетата натрия) для поддержания необходимого рН при экстракции и в ко-
личестве и природе сорбентов для очистки ацетонитрильных экстрактов.

Методом ВЭЖХ-МС/МС пиметрозин определяли в молоке [3], красном вине [4], винограде, латуке 
и апельсинах [6; 7], авокадо и миндале [9], марихуане [10], хмеле [11], паприке [12], яблочно-голубич-
ном пюре, зеленом горошке и лайме [13], воде, почве, зерне и соломе риса [14], шпинате [15].

Стоит отметить, что, несмотря на значительный прогресс в упрощении и ускорении методов пробо-
подготовки при определении пиметрозина с помощью ВЭЖХ-МС/МС, извлечение пестицида из анализи-
руемых объектов часто представляется сложной задачей. Так, степень такого извлечения из растительных 
матриц редко доходит до минимально требуемых по SANTE/11813/2017 [18] 70 % [6; 7; 9; 12; 13; 15]. При 
этом сохраняются проблемы нестабильности степени извлечения и значительного влия ния компонентов 
матрицы на подавление или усиление сигнала аналита [6; 7; 9; 12; 13; 15], что затрудняет проведение 
корректных количественных расчетов.

Рис. 1. Структурная формула  
пиметрозина

Fig. 1. The structural formula of 
pymetrozine


