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ВВЕДЕНИЕ. Содержание пестицидов в лекарственном растительном сырье 
по российскому законодательству регламентируется ОФС.1.5.3.0011 «Определе-
ние содержания остаточных пестицидов в лекарственном растительном сырье 
и лекарственных растительных препаратах» Государственной фармакопеи Рос-
сийской Федерации XV изд. (ГФ РФ). Остаточные количества пестицидов — один 
из показателей безопасности лекарственного растительного сырья. В ГФ РФ 
даны нормы по содержанию 65 подобных соединений, однако рынок ядохимика-
тов активно расширяется (рост составляет не менее 10% в год), и не все использу-
ющиеся соединения подлежат контролю при установлении качества продукции. 
Особый интерес представляют ядохимикаты, которые интенсивно применяются 
в сельском хозяйстве для уничтожения сорной растительности, — гербициды, со-
держащие, в частности, производное хлорбензойной кислоты дикамбу (3,6-ди-
хлор-2-метоксибензойную кислоту). Дикамба используется в составе препаратов 
для борьбы с сорной растительностью «Линтур» и «Диален Супер».
ЦЕЛЬ. Разработка селективной методики определения гербицида дикамба 
в лекарственном растительном сырье эхинацеи пурпурной для последующего 
введения в фармакопейные нормы.
МАТЕРИАЛЫ И МЕТОДЫ. Стандартный образец дикамбы (Kit-54, pesticide 4-4600, 
PolуScience Corporation), растительный объект — эхинацея пурпурная сорта «Ли-
вадия», выращенная из семян (срок годности до 06.2028, ООО «Аэлита»), гербицид-
ная смесь — «Линтур», содержащая дикамбы — 659 г/кг, триасульфурона — 41 г/кг 
(ООО «Зеленая Аптека Садовода»). Исследования методом высокоэффективной 
жидкостной хроматографии с тандемной масс-спектрометрией (ВЭЖХ-МС/МС) 
проводили на модульном жидкостном хроматографе Agilent Technologies 1260 
Infinity, детектор — тандемный масс-спектрометр Agilent Technologies 6420 Triple 
Quad LS/MS, исследования методом газовой хроматографии с масс-спектро-
метрическим детектором (ГХ-МС) проводили на газовом хроматографе, детек-
тор — моноквадрупольный масс-спектрометр QP-2020 (Shimadzu). Хроматограм-
мы и масс-спектры, полученные в ВЭЖХ-МС/МС исследованиях, анализировали 
в базах данных Agilent MassHunter Quantitative Analysis B.06.00, хроматограммы 
ГХ-МС исследования анализировали в программе Аgilent G1710 MSD Data Analysis 
ChemStation. Масс-спектры, полученные методом ГХ-МС, анализировали по биб-
лиотекам NIST MS Search Program 17.
РЕЗУЛЬТАТЫ. Разработана методика количественного определения гербицида 
дикамба в лекарственном растительном сырье методом ВЭЖХ-МС/МС, прове-
дена оценка валидационных параметров (пригодность хроматографической 
системы, специфичность, линейность, правильность, прецизионность), изучена 
возможность применения метода ГХ-МС без/с дериватизацией силилировани-
ем. Рассчитано предельно допустимое значение содержания гербицида дикам-
ба в лекарственном растительном сырье, сделан вывод о несоответствии сырья 
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эхинацеи пурпурной, выращенной с применением данного гербицида, фарма-
копейным требованиям.
ВЫВОДЫ. Показана пригодность методики ВЭЖХ-МС/МС и непригодность ме-
тода ГХ-МС для количественного определения дикамбы в лекарственном рас-
тительном сырье. Разработанная методика может быть предложена в качестве 
основной для определения дикамбы в лекарственном растительном сырье 
«трава» для включения в фармакопейные требования.
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INTRODUCTION. The content of pesticides in pharmaceutical raw materials is 
regulated by the Russian legislation, namely General pharmacopoeial monograph, 
OFS.1.5.3.0011 Determination of Residual Pesticides in Pharmaceutical Raw Mate
rials and Medicinal Plant Preparations of the State Pharmacopoeia of the Russian 
Federation, XV edition (SP RF). Residual pesticides are one of safety parameters for 
medicinal plant raw materials. SP RF stipulates the content of 65 compounds; how-
ever, the pesticide market is actively expanding (at least 10% per year), while not 
all compounds used are subject to quality control. Pesticides widely used in agricul-
ture to control weeds, such as dicamba (3,6-dichloro-2-methoxybenzoic acid), a deri- 
vative of chlorobenzoic acid, are of particular interest. Dicamba is used to produce 
Lintur and Dialen Super, formulations for weed eradication.
AIM. This study aimed to develop a selective identification method for dicamba 
herbicide in the pharmaceutical raw materials of Echinacea purpurea for its sub-
sequent introduction into pharmacopoeial standards.
MATERIALS AND METHODS. The study used a reference standard of dicamba 
(Kit-54, pesticide 4-4600, Polycience Corporation); the pharmaceutical raw material 
Echinacea purpurea, Livadia strain, cultivated from the seeds (seed manufacturer Aelita, 
Russia, best before 06/2028); and herbicide mixture Lintur, active substance dicamba 
659 g/kg and triasulfuron 41 g/kg, (Gardener’s Green Pharmacy Co. Ltd.). High-per-
formance liquid chromatography-tandem mass spectrometry (HPLC-MS/MS) was 
performed on Agilent Technologies 1260 Infinity modular liquid chromatograph with 
Agilent Technologies 6420 Triple Quad LS/MS tandem mass spectrometer; gas chro-
matography-mass spectrometry (GC-MS) was performed on a gas chromatograph con-
nected to QP-2020 monoquadrupole mass spectrometer (Shimadzu). Chromatograms 
and mass spectra obtained using HPLC-MS/MS were analyzed in Agilent MassHunter 
Quantitative Analysis B.06.00 databases, GC-MS chromatograms — in Аgilent G1710 
MSD Data Analysis ChemStation. NIST MS Search Program 17 Mass Spectral Library 
was used to analyze mass spectra obtained by GC-MS.
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RESULTS. We developed an assay method of dicamba herbicide in pharmaceutical 
raw materials using HPLC-MS/MS and evaluated the validation parameters (chroma-
tographic system suitability, specificity, linearity, accuracy, and precision). The pos-
sibility of using GC-MS method with/without silylation was examined. The max-
imum permissible value of dicamba herbicide in pharmaceutical raw materials was 
calculated, and it was concluded that Echinacea purpurea raw materials cultivated 
using this herbicide do not meet the compendial requirements.
CONCLUSIONS. The findings demonstrate suitability of the HPLC-MS/MS method 
and the inadequacy of the GC-MS method, both with and without derivatization, for 
dicamba quantitation in the pharmaceutical raw materials. The developed proce
dure can be offered as the main method used to quantify dicamba in the pharma-
ceutical raw materials to be included in the compendial requirements.

Keywords: herbicides; dicamba; chlorobenzoic acid derivatives; pharmaceutical raw materials; high-performance 
liquid chromatography; mass spectrometry; HPLC-MS/MS; gas chromatography-mass spectrometry; GC-MS; 
chromatographic methods; Echinacea purpurea; quality control; pharmacopoeia
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ВВЕДЕНИЕ
Содержание пестицидов в лекарственном расти-
тельном сырье (ЛРС), согласно российскому зако-
нодательству, регламентируется ОФС.1.5.3.0011 
«Определение содержания остаточных пести-
цидов в лекарственном растительном сырье 
и лекарственных растительных препаратах» 
Государственной фармакопеи Российской 
Федерации XV изд. (ГФ РФ). Остаточные коли-
чества пестицидов — один из показателей без-
опасности лекарственного растительного сырья, 
в ГФ РФ даны нормы по содержанию 65 подоб-
ных соединений.

Рынок ядохимикатов активно расширяется, 
по статистическим данным, в 2024 г. российски-
ми предприятиями было выпущено 135  247 тонн 
гербицидов, что более чем на 10% превышает 
показатели 2022 г.1 Однако стандарты качества 
ЛРС обновляются с задержкой, и в ГФ РФ вклю-
чены нормы содержания и методы исследова-
ния не на все ядохимикаты, которые использу-
ются в сельском хозяйстве.

Особый интерес представляют ядохимикаты, 
которые повсеместно применяют при выра-
щивании растений, в частности, содержащие 
производное хлорбензойной кислоты дикамбу 
(3,6-дихлор-2-метоксибензойную кислоту, (I)). 
Дикамба входит в состав препаратов для борьбы 
с сорной растительностью «Линтур» и «Диален 
Супер».

OH
CH3

OCl

Cl
O

(I)

Ряд исследователей указывают на потенциаль-
ную опасность дикамбы как вещества, повы-
шающего риск возникновения онкологических 
заболеваний [1–3]. Нельзя не отметить, что воз-
можность определения остаточных количеств 
дикамбы в сельскохозяйственных продуктах ак-
тивно изучается за рубежом в последние годы 
[см., например, 4, 5].

Как было показано ранее, разработанная еще 
в 1971 г. спектрофотометрическая методика ко-
личественного определения дикамбы в лекар-
ственном растительном сырье не удовлетворяет 
современным требованиям ГФ РФ по показате-
лям специфичности (длина волны определения 
280 нм не является селективной в силу того, 
что в этой области электромагнитного спектра 
поглощаются молекулы многих ароматических 
соединений а также соединения, содержащие 
карбонильную группу) и линейности (коэффици-
ент корреляции, равный 0,83, меньше критерия 
приемлемости — от 0,99 до 1,00) [6].

Цель работы  — разработка селективной мето-
дики определения гербицида дикамба в лекар-
ственном растительном сырье для последующе-
го введения в фармакопейные нормы.

1	 Инсектициды и пестициды (рынок России). https://www.tadviser.ru/index.php/Статья:Инсектициды_и_пестициды_%28ры-
нок_России%29

https://www.tadviser.ru/index.php/<0421><0442><0430><0442><044C><044F>:<0418><043D><0441><0435><043A><0442><0438><0446><0438><0434><044B>_<0438>_<043F><0435><0441><0442><0438><0446><0438><0434><044B>_%28<0440><044B><043D><043E><043A>_<0420><043E><0441><0441><0438><0438>%29
https://www.tadviser.ru/index.php/<0421><0442><0430><0442><044C><044F>:<0418><043D><0441><0435><043A><0442><0438><0446><0438><0434><044B>_<0438>_<043F><0435><0441><0442><0438><0446><0438><0434><044B>_%28<0440><044B><043D><043E><043A>_<0420><043E><0441><0441><0438><0438>%29
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МАТЕРИАЛЫ И МЕТОДЫ
Объектом исследования являлась гербицидная 
смесь «Линтур», содержащая дикамбу — 659 г/кг, 
триасульфурон — 41 г/кг (ООО «Зеленая Аптека 
Садовода»). Для построения градуировочных 
графиков использовался стандартный образец 
дикамбы (Kit-54, pesticide 4-4600, PolуScience 
Corporation, lot № 53449).

Гербицидную смесь применяли при выращива-
нии эхинацеи пурпурной сорта «Ливадия» из се-
мян (ООО «Аэлита», срок годности до 06.2028) 
на двух участках в Выборгском районе 
Ленинградской области площадью по 10 м² каж-
дый со слабощелочными почвами и достаточным 
освещением. На участке № 1 культивирование 
проводили с применением гербицида, на участке 
№ 2, расположенном от первого на расстоянии 
5 м,  — без его применения. Для борьбы с сор-
няками на участке № 2 применяли регулярную 
ручную прополку.

Жидкостную хроматографию проводили с по-
мощью прибора с автоматическим дозировани-
ем Agilent Technologies 1260 Infinity с тандем-
ным масс-спектрометром Agilent Technologies 
6420 Triple Quad LS/MS, предколонка — UHPLC 
Guard 3PK InfinityLab Poroshell 120 SB-C18 2,1 мм 
1.9 Micron, колонка — Desc: Kinetex® 2,6 мкм C18 
100 Å, Size: LC Column 100×2,1 мм, температура 
колонки — 40 °С, подвижная фаза — A: 5% ацето-
нитрил, B: 95% H2O с 0,1% муравьиной кислотой, 
объем пробы — 5 мкл.

Газохроматографический анализ проводили 
с помощью хроматографа с автоматическим 
дозированием, снабженного моноквадруполь-
ным масс-спектрометром QP-2020 (Shimadzu), 
капиллярной колонкой неполярной длиной 30 
м, внутренним диаметром 0,25 мм и толщиной 
слоя неподвижной фазы ((5%-фенил)-метил-
полисилоксан) 0,25 мкм, газ-носитель  — гелий, 
объем пробы — 1 мкл, скорость потока 0,8 мл/
мин, постоянный поток; температура инжек-
тора 70  °С. Силилирование образцов при про-
ведении анализа ГХ-МС: в виалы с 1 мл анали-
зируемых стандартных образцов добавляли 
избыток силилирующего агента — 0,2 мл смеси, 
состоящей из 99% N,O-бис(триметилсилил)три-
фторацетамида и 1% триметилхлорсилана [5]. 
Масс-спектры, полученные методом ГХ-МС, ана-
лизировали по имеющимся библиотекам NIST 
MS Search Program 17.

Градуировочные графики для количественного 
определения дикамбы методами ГХ-МС и ВЭЖХ-
МС/МС строили с использованием раство-
ров стандартного образца, полученных путем 

растворения точной навески в 100 мл этилового 
спирта 96%. Для исследования методом ВЭЖХ-
МС/МС были получены растворы с концентраци-
ями: 0,15; 0,10; 0,08; 0,05; 0,04; 0,02 мг/мл; для ис-
следований ГХ-МС использовались растворы: 
0,040; 0,020; 0,010; 0,008; 0,005; 0,004 мг/мл.

Подготовку образцов ЛРС эхинацеи пурпур-
ной, выращенной с применением дикамбы, 
проводили по следующей методике: около 5 г 
(точная навеска) ЛРС помещали в стакан емко-
стью 200 мл, добавляли 50 мл воды очищенной, 
подщелачивали раствором натрия гидроксида 
30% до рН=8 (рН определяли по универсаль-
ной индикаторной бумаге). Дважды настаива-
ли по 1 ч при периодическом перемешивании. 
Объединенную водную вытяжку подкисляли 
раствором хлористоводородной кислоты 10% 
до рН=6 и экстрагировали трижды порциями 
хлороформа по 25 мл. Объединенные хлоро-
формные извлечения высушивали, сухой оста-
ток растворяли в 10 мл 96% этилового спирта. 
Основным критерием качества пробоподготов-
ки являлся максимальный выход целевой моле-
кулы гербицида.

Расчет пределов допустимого содержания оста-
точных пестицидов в лекарственном раститель-
ном сырье (ПДСОПЛРС) эхинацеи пурпурной про-
водили по формуле (1):

	
ПДСОПЛРС = ,

ДСП × М
МСД × 100 	

(1)

где ПДСОПЛРС  — предел допустимого содержа-
ния остаточных пестицидов в лекарственном 
растительном сырье; ДСП  — допустимое су-
точное потребление вещества, мг/кг; М — масса 
тела человека, кг (60 кг); МСД — суточная доза 
лекарственного растительного сырья, кг; 100  — 
фактор потребления.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ
На хроматограммах растворов стандартного 
образца дикамбы, полученных методом ГХ-МС,  
пик, соответствующий нативной молекуле, 
не идентифицирован (рис. 1). Согласно биб-
лиотеке масс-спектров пик со временем удер-
живания 4,6 мин соответствует 2,5-дихлорфе-
нолу, 5,2 мин  — 2,5-дихлорметоксибензолу, 
7,0 мин — метиловому эфиру дикамбы. Все эти 
соединения образуются в результате термиче-
ской деградации дикамбы в инжекторе хрома-
тографа. Определение гербицида по нативной 
молекуле в данном случае невозможно из-за 
отсутствия стандартных образцов продуктов 
деградации.
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ОФС.1.5.3.0011 «Определение содержания оста-
точных пестицидов в лекарственном раститель-
ном сырье и лекарственных растительных пре-
паратах» рекомендует для оценки содержания 
ядохимикатов использовать методику газовой 
хроматографии, при которой начальная темпе-
ратура колонки составляет 70  °С. В процессе 
выполнения данного исследования установ-
лено, что при этой температуре происходит 
термическая деструкция молекулы дикамбы, 
что не позволяет определить 3,6-дихлор-2-ме-
токсибензойную кислоту, являющуюся компо-
нентом гербицидной смеси «Линтур», по ис-
ходной молекуле, а следовательно, выполнить 
количественное определение его остаточных 
количеств в ЛРС.

По полученным хроматографическим данным 
установлено, что происходит декарбоксили-
рование нативной молекулы, поэтому была 
использована методика дериватизации (сили-
лирования) [7, 8]. Образование эфиров с тет-

раметилсиланом стабилизирует молекулы ди-
камбы в температурном диапазоне 70–300  °C, 
реализуемом при хроматографировании2, 
на хроматограмме регистрируется пик со време-
нем удерживания 8,3 мин, соответствующий си-
лилированному производному дикамбы (рис. 2). 
Однако зависимость площади пика от концен-
трации раствора дикамба (рис. 2С) нелинейна 
(R (коэффициент корреляции) <0,99), что может 
быть объяснено нестехиометричностью про-
текания реакции дериватизации за счет воз-
можного присоединения силилирующего агента 
как по карбоксильной группе, так и по свободно-
му гидроксилу, образующемуся в процессе тер-
мической деструкции молекулы, и не позволяет 
использовать данный метод для проведения ко-
личественного анализа.

Одним из возможных фармакопейных ме-
тодов обнаружения целевых аналитов, ха-
рактеризующимся высокой специфично-
стью, селективностью, чувствительностью 

2	 ОФС.1.5.3.0011 Определение содержания остаточных пестицидов в лекарственном растительном сырье и лекарственных 
растительных препаратах. Государственная фармакопея Российской Федерации. XV изд. М.; 2023.

Пик B
Peak B

Пик C
Peak C

Пик A
Peak A

0

2e+06

4e+06

6e+06

8e+06

1e+07

1,2e+07

1,4e+07

1,6e+07

0 4,00 5,00 6,00 7,00 8,00 9,00 10,00

 
Время, мин
Time, min

О
тк

ли
к 

де
те

кт
ор

а,
 о

тн
. е

д.
D

et
ec

to
r r

es
po

ns
e,

 r.
u.

И
нт

ен
си

вн
ос

ть
, %

In
te

ns
it

y, 
%

0

50

100

20 40

45
53 73

63

8191

99

107 126

162

207

60 80 160140120100 180 200
m/z

20 40

45
50

75
63

85 97111
126 146

161

176
133

60 80 160140120100 180 200

207И
нт

ен
си

вн
ос

ть
, %

In
te

ns
it

y, 
%

0

50

100

m/z
40 200 220

46

73 9762 85
109

132147160175
188

203

60 80 160140120100 180

234

И
нт

ен
си

вн
ос

ть
, %

In
te

ns
it

y, 
%

0

50

100

m/z

20 40

3729 53 73

63

8191

99

107 126 146

162

60 80 160140120100 180 200

OH

Cl

Cl

И
нт

ен
си

вн
ос

ть
, %

In
te

ns
it

y, 
%

0

50

100

m/z
20 40

3729
15

50
73

63

85 97111
126 146

161

176

133

60 80 160140120100 180

И
нт

ен
си

вн
ос

ть
, %

In
te

ns
it

y, 
%

0

50

100

m/z

Cl

Cl

O

40 200220

74 97
624537 84

109
125 145160175

188

203

60 80 160140120100 180 240

234

O

Cl

Cl

OO

И
нт

ен
си

вн
ос

ть
, %

In
te

ns
it

y, 
%

0

50

100

m/z

Рисунок подготовлен авторами по собственным данным / The figure was prepared by the authors using their own data

Рис. 1. Хроматограмма раствора стандартного образца дикамбы, полученная методом газовой хроматографии с масс-спек-
трометрическим детектированием

Fig. 1. Chromatogram of dicamba reference standard obtained by gas chromatography-mass spectrometry
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и воспроизводимостью, является метод высо-
коэффективной жидкостной хроматографии 
с детектированием тандемной масс-спектро-
метрией (ВЭЖХ-МС/МС)3. На хроматограммах, 
полученных при анализе растворов стандарт-
ного образца дикамбы методом ВЭЖХ-МС/МС 
(рис. 3), отмечается один пик нативной мо-
лекулы дикамбы со временем удерживания 

~6,2 мин, которому соответствует спектрограм-
ма с ионным распределением (обусловлено 
2 атомами хлора) с 221–219–218 m/z и репер-
ный ион с 174,9 m/z. Ион-продукт (174,9 m/z) 
является фрагментом 3,6-дихлор-2-метокси-
бензойной кислоты, так как при фрагмента-
ции других производных 2-метоксибензойной 
кислоты также выявляется ион-продукт с та-
ким же значением m/z. Данные соответствуют 
имеющимся в базах данных Agilent MassHunter 
Quantitative Analysis B.06.00. Зависимость пло-
щади пика от концентрации раствора линейна 
(рис. 3С ).

Высокая специфичность масс-спектрометри-
ческого анализа заключается в селективном 
обнаружении целевых соединений в сложных 
матрицах. Это достигается за счет нацеленного 
мониторинга переходов между ионами-пред-
шественниками и ионами-продуктами (MRM-
переходы). В данном случае удалось избежать 
воздействия изначальной матрицы извлечения 
на результаты определения.

Результаты валидации методики ВЭЖХ-МС/МС 
определения дикамбы представлены в табли-
це 1. Исследовали по 6 независимых образцов. 
Показана сходимость результатов, получаемых 
одним химиком на одном и том же оборудова-
нии в течение одного дня, а также разными хи-
миками в разные дни на разном оборудовании 
в пределах одной лаборатории. Установлено, 
что по показателям пригодности хроматогра-
фической системы, специфичности, линейно-
сти, правильности, прецизионности разрабо-
танная методика удовлетворяет критериям 
приемлемости в соответствии с фармакопей-
ными требованиями4.

На хроматограммах извлечений из ЛРС эхина-
цеи пурпурной, выращенной с использованием 
дикамбы (рис. 4), наблюдается один пик со вре-
менем удерживания около 6,16 мин и масс-спек-
тром, соответствующим дикамбе. Содержание 
гербицида в образце эхинацеи пурпурной со-
ставило 0,24±0,06 мг/г.

3	 ОФС.1.2.1.2.0005 Высокоэффективная жидкостная хроматография. Государственная фармакопея Российской Федерации. 
XV изд. М.; 2023.  

4	 ОФС.1.1.0012 Валидация аналитических методик. Государственная фармакопея Российской Федерации. XV изд. М.; 2023.

Рисунок подготовлен авторами по собственным данным / The figure 
was prepared by the authors using their own data

Рис. 2. Хроматограмма (A), масс-спектр (B) и градуировоч-
ный график (C), полученные в результате анализа предва-
рительно силилированных растворов дикамбы методом 
газовой хроматографии с масс-спектрометрическим де-
тектированием

Fig. 2. Chromatogram (A), mass spectrum (B), and calibration 
curve (C) obtained by analyzing pre-silylated dicamba solutions 
using gas chromatography-mass spectrometry
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Расчет пределов допустимого содержания оста-
точных пестицидов в лекарственном раститель-
ном сырье (ПДСОПЛРС) для сырья эхинацеи пур-
пурной проводили по формуле (1). Допустимое 
суточное потребление (ДСП) для дикамбы со-
ставляет 0,3 мг/кг5. Массу человека (М), соглас-
но фармакопейной статье, принимают за 60  кг6. 
Максимальную суточную дозу (МСД) лекар-
ственного растительного сырья высчитывали 
исходя из максимальной суточной дозы приема 
препарата экстракта эхинацеи (1200 мг)7 и дан-
ных по извлечению этого экстракта из ЛРС (2,4 г 
экстракта из 100 г ЛРС) [9]. Значение ПДСОПЛРС, 
рассчитанное указанным способом, составляет 
0,036 мг/г. Таким образом, количество гербици-
да, содержащегося в ЛРС, превышает ПДСОПЛРС, 
что говорит о потенциальной возможности 
перехода соединения в изготовленные из сы-
рья ЛП и БАДы. Следует ужесточить контроль 
за применением гербицида дикамба на землях, 
используемых для выращивания ЛРС, внести со-
единение в перечень контролируемых в фарма-
копейной статье.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Определение дикамбы методом ГХ-МС в усло-
виях, регламентируемых ОФС.1.5.3.0011, не поз-
воляет получить точный результат, поскольку 
не является специфичным (происходит термо-
деструкция исходной молекулы в инжекторе 
хроматографа). Стабилизация молекулы путем 
дериватизации методом силилирования позво-
ляет качественно определять дикамбу, однако 
количественный анализ не рекомендуется в свя-
зи с нелинейностью концентрационной зависи-
мости отклика.

Методика, основанная на определении ВЭЖХ-
МС/МС, позволяет проводить селективное 
определение дикамбы в ЛРС. Методика валиди-
рована в соответствии с требованиями ГФ РФ. 
Следовательно, разработанная методика может 
быть предложена в качестве основной для опре-
деления дикамбы в лекарственном раститель-
ном сырье «трава» для включения в фармако-
пейные требования.

В дальнейшем планируется апробировать раз-
работанную методику на нескольких раститель-
ных объектах, включая другие морфологиче-
ские части растений.

Рисунок подготовлен авторами по собственным данным / The figure 
was prepared by the authors using their own data

Рис. 3. Хроматограмма (A), масс-спектр (B) и градуировочный 
график (C), полученные в результате анализа растворов ди-
камбы методом высокоэффективной жидкостной хромато-
графии с детектированием тандемной масс-спектрометрией

Fig. 3. Chromatogram (A), mass spectrum (B), and calibration 
curve (C) obtained by analyzing dicamba solutions using high-
performance liquid chromatography-tandem mass spectrometry
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5	 The WHO Recommended Classification of pesticides by hazard and guidelines to classification, 2019. https://www.who.int/
publications/i/item/9789240005662

6	 ОФС.1.5.3.0011 Определение содержания остаточных пестицидов в лекарственном растительном сырье и лекарственных 
растительных препаратах. Государственная фармакопея Российской Федерации. XV изд. М.; 2023.

7	 Эхинацеи пурпурной травы экстракт 200 мг, инструкция по медицинскому применению. https://grls.minzdrav.gov.ru/Grls_
View_v2.aspx?routingGuid=129dc551-218b-431a-9921-5b78e9758737

https://www.who.int/publications/i/item/9789240005662
https://www.who.int/publications/i/item/9789240005662
https://grls.minzdrav.gov.ru/Grls_View_v2.aspx?routingGuid=129dc551-218b-431a-9921-5b78e9758737
https://grls.minzdrav.gov.ru/Grls_View_v2.aspx?routingGuid=129dc551-218b-431a-9921-5b78e9758737
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Таблица 1. Оценка валидационных характеристик методики определения дикамбы методом ВЭЖХ-МС/МС

Table 1. Validation parameters for HPLC-MS/MS dicamba quantitation method 

Оцениваемый параметр
Estimated parameter

Рекомендуемые значения
Recommended values

Полученные значения
Actual values

Пригодность хроматографической 
системы
Suitability of chromatographic system

Nт.т.≥5000
Nt.p.≥5,000

Мин. знач. Nт.т — 13 701
Minimum Nt.p. — 13,701

As ∈ [0,8; 1,5] Мин. знач. / Min. value — 0,85
Макс. знач. / Max. value — 1,07

RSDtR≤2% 0,20%

RSDS пика≤2%
RSDS peak≤2%

1,72%

Специфичность
Specificity

tRстанд=tRиспыт
tRstand=tRtest

Линейность
Linearity

R ∈ [0,99; 1] 0,9996

a<Δa а=1,509
Δa=29,76

Правильность
Accuracy

Z,% ∈ [98; 102] 99,76

|100 – Z|<2,0% 0,24%

RSDZ<2,0% 1,84%

Прецизионность
Precision

RSDхим.№1/RSDchem1≤3% 0,82%

RSDхим.№2/RSDchem2≤3% 0,90%

F<5,05 4,21

t<2,23 1,23
Таблица составлена авторами по собственным данным / The table was prepared by the authors using their own data

Примечание. Nт.т. — количество теоретических тарелок, As — асимметричность пика, RSDtR — относительное стандартное 
отклонение времени удерживания, RSDS пика — относительное стандартное отклонение площади пика, R — коэффициент кор-
реляции, а — свободный член уравнения прямой, Δa — стандартное отклонение члена а от уравнения прямой, Z — значение 
средней открываемости методики, RSDZ  — относительное стандартное отклонение открываемости методики, RSDхим.№1 — 
относительное стандартное отклонение результатов количественного определения вещества химиком 1, RSDхим.№2 — отно-
сительное стандартное отклонение результатов количественного определения вещества химиком 2, F — критерий Фишера, 
t — критерий Стьюдента. ВЭЖХ-МС/МС — высокоэффективная жидкостная хроматография с детектированием тандемной 
масс-спектрометрией.
Note. Nt.p., number of theoretical plates; As, peak asymmetry; RSDtR , relative standard deviation of retention time; RSDS peak, relative stan-
dard deviation of the peak area; R, correlation coefficient; а, absolute term of the equation of a straight line; Δa, standard deviation of the 
term a from the equation of a straight line; Z, average recovery of the method; RSDZ, relative standard deviation of the method recovery; 
RSDchem1, relative standard deviation of the quantitation results, chemist No.1, RSDchem2 , relative standard deviation of the quantitation re-
sults, chemist No. 2; F, Fisher’s test; t, Student’s t-test. HPLC-МС/МС, high-performance liquid chromatography-tandem mass spectrometry.
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Рис. 4. Хроматограмма извлечения из лекарственного растительного сырья эхинацеи пурпурной, выращенной с использова-
нием дикамбы

Fig. 4. Extraction сhromatogram from Echinacea purpurea pharmaceutical raw materials cultivated using dicamba
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