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Анализ растительных образцов на содержание остаточных количеств пестицидов после обработки
сельскохозяйственных культур многокомпонентными препаратами достаточно трудоемкий про-
цесс, поэтому разработка мультиметодов определения остаточных количеств пестицидов в одной
пробе является важным направлением. В данной работе была разработана методика совместного
определения индоксакарба и абамектина в капусте, сое и картофеле при использовании метода про-
боподготовки QuEChERS и метода ВЭЖХ-УФ анализа. Разработанный метод имеет высокую сте-
пень извлечения действующих веществ, а также показал практическую значимость при изучении
препарата Стилет, МД.

Ключевые слова: пестициды, абамектин, индоксакарб, QuEChERS, ВЭЖХЭ, капуста, соя, карто-
фель.
DOI: 10.31857/S0002188122040032

ВВЕДЕНИЕ
Известно, что в настоящее время бóльшая

часть выращиваемой сельскохозяйственной про-
дукции обрабатывается пестицидами для защиты
урожая от вредителей, сорных растений и возбу-
дителей болезней. Однако пестициды являются
токсичными веществами для теплокровных жи-
вотных и человека. Также среди ассортимента хи-
мических средств защиты растений выделяется
группа препаратов, в состав которых входит не
одно, а 2 и более действующих веществ [1].

Анализ растительных образцов на содержание
остаточных количеств пестицидов после обработ-
ки сельскохозяйственных культур многокомпо-
нентными препаратами достаточно трудоемкий
процесс. Для каждого из компонентов по суще-
ствующим методам анализа проводят отдельную
пробоподготовку с последующим качественным
и количественным определением [2]. Разработка
универсальных методик, которые позволяют сов-
местно определять действующие средства много-
компонентных пестицидов, является приоритет-
ным направлением.

Препарат Стилет, МД (индоксакарб 100 г/л +
+ абамектин 40 г/л), содержит в своем составе

2 действующих вещества – индоксакарб и аба-
мектин. Абамектин относится к авермектинам –
инсектицидам и акарицидам, которые получают
из почвенных бактерий Streptomyces avermitilis.
Абамектин – естественный продукт брожения
этой бактерии [3], является нейротоксикантом.
Абамектин способствует выделению γ-аминомас-
ляной кислоты, что приводит к ингибированию
передачи нервного импульса и, как следствие, па-
раличу у насекомых и клещей [4] (рис. 1).

Индоксакарб – химическое действующее веще-
ство пестицидов из класса оксидиазины, исполь-
зуется в сельском хозяйстве и личных подсобных
хозяйствах для борьбы с вредными насекомыми.
Индоксакарб блокирует движение ионов натрия в
каналах нервных клеток, что приводит к параличу
и гибели вредителей [6, 7] (рис. 2).

На сегодняшний день в основе большинства
современных методик определения остаточных
количеств пестицидов лежит метод пробоподго-
товки QuEChERS. QuEChERS (Quick, Easy,
Cheap, Effective, Rugged, and Safe – Быстро, Про-
сто, Дешево, Эффективно, Надежно и Безопас-
но) – быстрый и эффективный метод, позволяю-
щий извлекать из проб остаточные количества
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целевых соединений, удаляя нежелательные по-
мехи, такие как органические кислоты, липиды,
пигменты, сахара и другие соединения [9].

Одной из задач исследователей является раз-
работка методов, которые могли бы определять
сразу несколько действующих веществ в анализи-
руемом объекте. Такие методы позволяют прово-
дить экотоксикологический анализ быстрее и де-
шевле. На сегодняшний день существует несколь-
ко разработанных методов, которые позволяют
одновременно определять десятки пестицидов в
различных матрицах [10, 11]. Однако это возмож-
но только с использованием дорогих масс-спек-
трометрических (МС) детекторов, которые не
всегда доступны в большинстве лабораторий. Со-
временные диодно-матричные детекторы, рабо-
тающие с системой высокоэффективной жид-
костной хроматографии (ВЭЖХ-УФ), позволяют
идентифицировать разные вещества одновремен-
но, благодаря использованию широкого диапазо-
на длин волн. Существуют методы, позволяющие
определять несколько пестицидов с использова-
нием метода детектирования ВЭЖХ-УФ [12, 13].
Однако чаще всего определяемые данными мето-
дами пестициды принадлежат одному классу.
Стоит отметить, что действующие вещества боль-
шинства комбинированных препаратов часто от-
носятся к разным химическим классам. Поэтому
разработка быстрых и дешевых мультиметодик по
определению остаточных количеств на основе
методов QuEChERS и ВЭЖХ-УФ является пер-
спективным направлением.

Цели работы – разработка мультиметода опре-
деления остаточных количеств абамектина и ин-
доксакарба в картофеле, капусте, сое и масле сои,
а также его апробирование при изучении препа-
рата Стилет, МД.

МЕТОДИКА ИССЛЕДОВАНИЯ

Модифицированный метод пробоподготовки
QuEChERS. Навеску измельченной матрицы по-
мещают в полипропиленовую центрифужную
пробирку вместимостью 50 см3, последовательно
добавляют 10 см3 ацетонитрила и 1 г хлористого
натрия. При анализе сои дополнительно добавля-
ют 10 см3 дистиллированной воды. Пробирку
плотно закрывают и помещают в перемешиваю-
щее устройство на 10 мин, затем центрифугируют
в течение 10 мин при скорости 4000 об./мин.
От верхнего ацетонитрильного слоя отбирают
5 см3, переносят в центрифужную пробирку вме-
стимостью 15 см3, содержащую 150 мг сорбента на
основе силикагеля с привитыми пропиламинны-
ми группами (PSA) и 900 мг безводного сульфата
магния. Пробирку плотно закрывают и помеща-
ют в перемешивающее устройство на 10 мин, за-
тем центрифугируют в течение 10 мин при скоро-
сти 4000 об./мин. Далее отбирают 2 см3 экстракта,
упаривают досуха и растворяют в 1 см3 смеси аце-
тонитрил : 0.005 М раствор ортофосфорной кис-
лоты (1 : 1 по объему).

Условия детектирования. Используют уль-
траэффективный жидкостной хроматограф
(“ACQUITY” фирмы Waters) с быстросканирую-
щим УФ-детектором, снабженный дегазатором,
автоматическим пробоотборником и термоста-
том колонки, и аналитическую колонку, запол-
ненную сорбентом с привитыми монофункцио-
нальными полярными группами С18 (ACQUITY
BEH C-18 (Waters)) (100 × 2.1) мм, 1.7 мкм. Темпе-
ратура колонки – 30 ± 1°С, скорость потока элю-
ента – 0.2 см3/мин, рабочая длина волны УФ-де-
тектора – 310 и 245 нм, объем вводимой пробы –
10 мм3, режим элюирования – градиентный.
Элюент А – ацетонитрил, элюент В – 0.005 М
раствор ортофосфорной кислоты (табл. 1).

Рис. 1. Структурная формула абамектина (Авермек-
тин B1a) [5].
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Рис. 2. Структурная формула индоксакарба [8].
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РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ

Для первичной экстракции пестицидов из рас-

тительных матриц по методу QuEChERS EN

15662 обычно используют следующие соли: без-

водный сульфат магния, цитратный буфер, состо-

ящий из двухосновного сесквигидрата цитрата

натрия и трехосновного дигидрата цитрата на-

трия, и хлористый натрий. Данные соли повыша-

ют ионную силу раствора, создают комфортный

для экстракции pH, что увеличивает долю (в %)

извлечения аналитов. Однако нами было выдви-

нуто предположение, что использование дорого-

стоящих реактивов для создания стабильного pH

не целесообразно, т.к. исследуемые матрицы не

обладают выраженными кислотными или основ-

ными свойствами и скорей всего не смогут ока-

зать сильный эффект на процесс экстракции.

Также из опыта прошлых исследований было от-

мечено, что для увеличения эффективности экс-

тракции необходимо, чтобы в системе присут-

ствовала вода. Безводный сульфат магния связы-

вает часть воды, а также может сорбировать на

себе некоторые количества действующих ве-

ществ. Поэтому было принято решение отказать-

ся от него. Для разделения жидкой и органиче-

ской фазы добавляется NaCl в количестве 1 г.

Данного количества хватает для разделения фаз и

повышения ионной силы водного раствора.

Было проведено 2 испытания: первичная экс-

тракция по классическому методу и по модифи-

цированному методу. Первичная экстракция с

использованием только NaCl и ацетонитрила по-

казала лучшее извлечение действующих веществ.

Поэтому данный вариант был принят за основной.

Так как в пробе присутствует достаточно мно-

го сопутствующих веществ (жиры, пигменты и

т.п.), которые могут мешать точной идентифика-

ции целевого аналита, а также могут привести к

загрязнению хроматографической колонки, что

непосредственно может сказаться на точности

анализа, необходимо провести очистку первич-

ного экстракта. Очистку было решено провести

насыпными сорбентами. Были апробированы

следующие сорбенты: силикагель, PSA, С18Е, си-

ликагель и GCB (графитированая сажа), PSA.

Таблица 1. Схема градиента элюирования

А, % Поток, см3/мин Время, мин

20 0.2 0

20 0.2 4

75 0.2 5

75 0.2 14

Таблица 2. Полнота извлечения абамектина и индок-
сакарба в анализированных матрицах

Объект 

исследования

Доля извлечения 

абамектина

Доля извлечения 

индоксакарба

%

Картофель 90.1 ± 2.6 91.2 ± 2.9

Капуста 87.3 ± 1.9 85.1 ± 3.1

Соя 85.2 ± 3.4 83.8 ± 4.4

Масло сои 86.7 ± 2.4 80.9 ± 3.3

Рис. 3. Хроматограммы экстрактов клубней картофеля до и после очистки PSA.
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Рис. 4. Хроматограммы сои с внесением: (а) – индоксакарба и (б) – абамектина в количестве 0.1 мг/кг.

0

0.005

0.010

0.015

AU

2 4 6 8 10 12 140
Minutes

In
d

o
x

a
c
a

rb
 �

4
.4

7

A
b

a
m

e
c

ti
n

 �
9

.7
9
1

Auto-Scaled Chromatogram

��= 310 нм

0

0.01

0.02

0.03

0.04

AU

2 4 6 8 10 12 140
Minutes

Auto-Scaled Chromatogram

��= 245 нм

(а)

(б)

GCB и его сочетания обеспечивают хорошую

очистку, но сильно уменьшают долю выхода (в %)

действующего вещества. Сорбент С18Е оказал

эффект только при очистке экстрактов сои и про-

дукта его переработки – масла. Ощутимое умень-

шение хроматографического фона происходит

при использовании сорбента PSA, при этом он

никак не влияет на долю выхода действующих ве-

ществ и эффективен для всех исследуемых мат-

риц. На рис. 3 представлены хроматограммы кар-

тофеля до и после очистки PSА. Таким образом,

было принято проводить пробоподготовку по

схеме, приведенной выше. Полнота извлечения

абамектина и индоксакарба по данной методике

приведена в табл. 2.

Для совместного определения настройки ди-

одно-матричного детектора были выставлены

2 длины волны – 310 и 245 нм. Для быстроты про-

водимого анализа было принято использовать

градиентный режим хроматографирования, что

Таблица 3. Концентрация индоксакарба и абамектина в анализированных пробах капусты

Примечание. н/о – не обнаружено.

Время после 

обработки, сут

Анализируемый 

объект

Почвенно-климатические зоны

Санкт-Петербург 

(1-я зона)

Тамбов

(2-я зона)

Волгоградская обл. 

(3-я зона)

Индоксакарб

Обработка Сегменты кочанов 3.58 4.89 1.52

7 То же 2.58 3.26 0.12

14 “–” н/о 0.25 н/о

21 “–”
н/о

Урожай (29 сут) “–”

Абамектин

Обработка Сегменты кочанов 0.28 0.14 0.15

7 То же н/о 0.13 0.03

14 “–”

н/о21 “–”

Урожай (29 сут) “–”
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позволяет детектировать действующие вещества

за 10 мин. На рис. 4 представлены хроматограммы

сои с внесением индоксакарба и абамектина, по-

лученные из одной пробы. С использованием

данной методики были проанализированы пробы

сои и капусты после обработки препаратом Сти-

лет, МД в 3-х почвенно-климатических зонах

в 2019 г. Результаты представлены в табл. 3, 4.

В урожае и продуктах переработки остаточных

количеств действующих веществ обнаружено не

было. Таким образом, при соблюдении регламен-

тов препарат Стилет, МД может быть использо-

ван для защиты капусты и сои от вредителей.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Разработанный метод имеет ряд неоспоримых

преимуществ: во-первых, он позволяет детекти-

ровать 2 действующих вещества, относящихся к

разным химическим классам, одновременно. Во-

вторых, он значительно сокращает время, затра-

ченное на пробоподготовку и непосредственно на

хроматографический анализ. В-третьих, данный

метод позволяет отказаться от использования до-

рогостоящих и труднодоступных реактивов, что

положительно сказывается на стоимости анализа.

Разработанный метод показал высокую долю из-

влечения действующих веществ. Преимущества

данного метода подтверждены в процессе изуче-

ния динамики деградации действующих веществ

в сое и капусте при обработке препаратом Стилет,

МД. Данный метод может быть использован для

экотоксикологической оценки препаратов на ос-

нове данных действующих веществ не только в

комбинации, но и в отдельности. Также данная

методика будет актуальна для изучения остаточ-

ных количеств действующих веществ в импорт-

ной продукции.
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Method for Joint Determination of Residual Amounts of Abamectin 
and Indoxacarb in Agricultural Crops

E. Yu. Alekseeva,# and V. I. Dolzhenkoa

aAll-Russian Research Institute of Plant Protection, Shosse Podbel’skogo, 3, St. Petersburg–Pushkin 196608, Russia
#E-mail: anscreation@yandex.ru

The analysis of plant samples for the content of residual amounts of pesticides after processing crops with
multicomponent preparations is a rather laborious process, therefore, the development of multimethods for
determining the residual amounts of pesticides in one sample is an important area. In this work, a method
was developed for the joint determination of indoxacarb and abamectin in cabbage, soybeans, and potatoes
using the QuEChERS sample preparation method and the HPLC-UV analysis method. The developed
method has a high degree of extraction of active substances, and also showed practical significance in the
study of the preparation Stilett, MD.

Key words: pesticides, abamectin, indoxacarb, QuEChERS, HPLC.
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