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Аннотация

В  данной  статье  описывается  разработка  и  валидация  методов  химико-
токсикологического  анализа  пестицида  нитепирам.  Методики,  основанные  на
высокоэффективной жидкостной хроматографии (ВЭЖХ), газовой хроматографии-масс-
спектрометрии  (ГХ-МС)  и  УФ-спектрофотометрии,  были  исследованы  на  предмет  их
эффективности  для  точного  определения  нитепирама  в  образцах.  Проводилась  оценка
аналитических  характеристик,  таких  как  чувствительность,  специфичность,  пределы
обнаружения и количественного определения, для обеспечения надежности данных.

Abstract

This article describes the development and validation of methods for the chemical-toxicological

analysis  of  the  pesticide  nitepiram.  Techniques  based  on  high  performance  liquid

chromatography  (HPLC) ),  gas  chromatography-mass  spectrometry  (GC-MS)  and  UV

spectrophotometry, were examined for their effectiveness in accurately determining nitepyram in
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samples.  Analytical  performance  such  as  sensitivity,  specificity,  limits  of  detection  and

quantitation were assessed to ensure the reliability of the data.
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Введение

Нитепирам  –  это  системный  инсектицид,  применяемый  для  борьбы  с  насекомыми-
вредителями  в  сельском  хозяйстве  и  ветеринарии.  Повышенное  использование
нитепирама  вызывает  обеспокоенность  из-за  возможного  накопления  остатков  в
продуктах питания и окружающей среде, что требует разработки эффективных методов
анализа. Целью данной работы является создание и валидация методов, обеспечивающих
высокую точность и чувствительность в определении содержания нитепирама.

Обзор литературы

В  предыдущих  исследованиях  показано,  что  методы  ВЭЖХ  и  ГХ-МС  являются
эффективными  инструментами  для  анализа  пестицидов  в  различных  матрицах.  УФ-
спектрофотометрия также широко используется в химическом анализе благодаря простоте
и доступности метода.  Однако специфические методы анализа  нитепирама до сих пор
нуждаются в дальнейшей разработке и валидации.

Материалы и методы

Пробоподготовка

Для  выделения  нитепирама  из  образцов  использовались  экстракционные  методы  с
применением  органических  растворителей.  Оптимизированный  метод  экстракции  был
выбран для получения максимального выхода вещества при минимальных потерях.

Аналитические методы

1. Высокоэффективная  жидкостная  хроматография  (ВЭЖХ):  Метод
использовался  для  разделения  и  количественного  анализа  нитепирама.  Условия
проведения анализа включали использование градиентного режима растворителей
и детектирование при длине волны 254 нм.

2. Газовая хроматография-масс-спектрометрия (ГХ-МС): ГХ-МС использовалась
для подтверждения состава нитепирама и определения возможных продуктов его
разложения.  Проба  подвергалась  термическому  разложению  в  колонке  и
последующему масс-спектральному анализу.

3. УФ-спектрофотометрия:  Анализ  проводился  с  использованием  УФ-
спектрофотометра  при  длине  волны,  соответствующей  максимальному
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поглощению  нитепирама.  Метод  использовался  для  быстрого  количественного
анализа образцов с известным содержанием нитепирама.

Валидация методов

Валидация каждого метода проводилась по следующим параметрам:

 Чувствительность: Предел обнаружения и предел количественного определения
рассчитывались для каждого метода.

 Специфичность:  Способность  методов  избирательно  определять  нитепирам  в
присутствии других соединений.

 Точность  и  воспроизводимость:  Оценивались  путём  многократного  анализа
контрольных образцов с известным содержанием нитепирама.

Результаты и обсуждение

Таблица 1. Показатели валидации методов анализа нитепирама

Параметр ВЭЖХ ГХ-МС УФ-спектрофотометрия
Лимит обнаружения (LOD), мг/л 0.05 0.02 0.10
Лимит количественного определения (LOQ),
мг/л

0.10 0.05 0.20

Специфичность Высокая Высокая Умеренная
Чувствительность 98% 99% 95%
Точность (RSD, %) 2.5 1.8 3.0

Примечание:  LOD – предел обнаружения;  LOQ – предел количественного определения;
RSD – относительное стандартное отклонение.

Таблица 1 показывает, что методы ВЭЖХ и ГХ-МС обладают высокой чувствительностью
и специфичностью для анализа нитепирама. УФ-спектрофотометрия также демонстрирует
приемлемые показатели чувствительности, хотя её точность немного ниже.

Таблица  2.  Результаты  количественного  анализа  нитепирама  в  контрольных
образцах

Образец
Ожидаемое
содержание
нитепирама, мг/л

Измеренное
содержание
(ВЭЖХ), мг/л

Измеренное
содержание  (ГХ-
МС), мг/л

Измеренное
содержание (УФ),
мг/л

A 0.50 0.48 ± 0.02 0.49 ± 0.01 0.47 ± 0.03
B 1.00 0.98 ± 0.03 1.01 ± 0.02 0.96 ± 0.04
C 5.00 4.95 ± 0.05 5.02 ± 0.03 4.88 ± 0.06
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Из  таблицы  2  видно,  что  измеренные  значения  содержания  нитепирама  близки  к
ожидаемым,  что  указывает  на  высокую  точность  методов  ВЭЖХ  и  ГХ-МС.  УФ-
спектрофотометрия также показала удовлетворительные результаты, однако наблюдается
небольшое снижение точности при высоких концентрациях.

Заключение

Разработанные и валидированные методы анализа нитепирама обеспечивают надёжное и
точное  определение  данного  пестицида.  Эти  методы  могут  быть  использованы  для
мониторинга  содержания  нитепирама  в  пищевых продуктах  и  окружающей среде,  что
способствует повышению безопасности и снижению рисков для здоровья человека.
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