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Рассмотрены аспекты аналитического определения дезинфектантов производных ряда 
фенола. Показана возможность совместного определения пяти производных данного ряда 
в различных дезинфицирующих средствах с использованием ОФ ВЭЖХ в изократическом 
режиме (УФ-детектирование). Альтернативно рассмотрены возможности определения 
с использованием методов спектрофотометрии и ГЖХ. Настоящее и предшествующие 
исследования показали, что экстракционное извлечение производных группы фенола ор-
ганическими растворителями из широкого спектра дезинфицирующих средств доступно 
только в некоторых случаях, преимущественно при использованием гексана в качестве 
экстрагента. В дальнейшем спектрофотометрирование гексановых экстрактов не всег-
да позволяет корректно скомпенсировать влияние фоновых примесей и требует допол-
нительного разделения компонентов. Исходя из литературных данных и результатов 
экспериментов, стоит отметить, что производительнее осуществлять анализ всей ли-
нейки дезинфекционных препаратов в изопропаноле (иногда в воде) хроматографическими 
методами, отдавая предпочтение ВЭЖХ. При этом пробоподготовка сводится к солюби-
лизации навесок готовых средств в изопропаноле/воде. Хроматографическое исследова-
ние оптимально проводить с применением в качестве элюента систем на основе ацето-
нитрила, обеспечивающих корректное определение (λ = 280 нм) производных фенола.  

Ключевые слова: фенольные производные, спектрофотометрический метод определе-
ния, ОФ ВЭЖХ, триклозан, антибактериальное мыло, антисептики, дезинфицирующие 
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The aspects of analytical determination of disinfectants derivatives of the phenol series аrе considered. 
The possibility of codetermination of five derivatives of this series in different disinfectants using 
the RP-HPLC method in the isocratic mode (UV detection) is shown. Alternatively, the possibilities of 
the determination with the use of spectrophotometry and GC methods are considered. This study 
and previous ones showed that the extraction of phenol derivatives by organic solvents from а 
wide range of disinfectants is feasible only in some cases, preferably with the use of hexane as 
an extractant. Further spectrophotometry of hexane extracts does not always enable to correctly 
compensate for the effect of background impurities and requires an additional separation of the 



6 Тонкие химические технологии / Fine Chemical Technologies 2017 том 12 № 3

Определениe фенольных соединений в дезинфекционных средствах

components. The literature data and experimental results suggest that it is more efficient to analyze 
the whole series of disinfectants in isopropanol (sometimes in water) by chromatographic methods, 
preferably by HPLC. Sample preparation reduces to the solubilization of batches of ready-made 
disinfectants in isopropanol/water. It is optimal to carry out the chromatographic study using 
elution with acetonitrile-based systems (for example, СН3СN:Н2O, 60:40) providing the correct 
determination (λ = 280 nт) of phenol derivatives. The completeness of extraction (if the extraction 
method is used), as well as the metrology aspects of all the analytical determination is set directly 
in а laboratory during the realization of procedures of introduction/validation according to the 
internal documents of the system quality management for the relevant structural unit.

Keywords: phenols derivative, spectrophotometric determination method, reverse-phase HPLC, 
triclosan, antibacterial soap, antiseptics, disinfectants.

Введение

Совершенствование дезинфицирующих средств 
является важнейшей частью комплекса мероприя-
тий по борьбе с внутрибольничными инфекциями и 
профилактике инфекционных заболеваний в целом 
[1]. Повсеместное применение в лечебно-профилак-
тических учреждениях (ЛПУ) дезинфектантов раз-
личных групп приводит к неизбежному нарастанию 
устойчивости госпитальных штаммов инфекций в 
отношении используемого арсенала средств, и это 
становится острой проблемой [2, 3], учитывая одно-
временную перекрестную устойчивость микробов 
к антибиотикам [4–9]. Схожие вопросы возникают и 
там, где требуется соблюдение режимов дезинфекции 
в процессе осуществления производственной деятель-
ности (фарминдустрия, ветеринария, пищевая отрасль).

В настоящее время выполняются скрининговые 
исследования чувствительности микроорганизмов 
к дезинфицирующим средствам [10]. Мониторинг в 
отношении дезинфектантов различных групп (тре-
тичные и четвертичные аммониевые соединения, 
спирты, фенолсодержащие препараты) и их комбина-
ций позволяет своевременно осуществлять ротацию 
препаративных форм или увеличивать дозировки го-

товых композиций для преодоления барьера устой-
чивости в отношении среднерезистентных групп ви-
русов [11]. 

Старейшей группой из применяемых в меди-
цинской дезинфекции и ветеринарии [12] дезинфек-
тантов являются фенол (карболовая кислота) и его 
производные (рис. 1). Несмотря на высокую токсич-
ность и низкую растворимость первых дезинфек-
тантов этой группы, широкому применению способ-
ствовали простые и доступные способы получения, 
очистки, простота использования фенолсодержащих 
веществ, а также их достаточное фунгицидное и бак-
терицидное действие [13]. Современные препаратив-
ные формы фенольных производных (ФП) демон-
стрируют высокую активность против вегетативных 
форм бактерий и грибов, микобактерий и безоболо-
чечных вирусов, обладают умеренной активностью 
в отношении некоторых оболочечных вирусов [14] и 
значительно менее токсичны по сравнению с первы-
ми производными [15–17]. Продолжается поиск но-
вых ФП, менее токсичных и потенциально обладающих 
биологической активностью при комплексном изуче-
нии экстрактов из растительного сырья [18–22]. Инфор-
мация о разрешенных к использованию в дезинфекции 
фенольных производных представлена в реестре [23].

Рис. 1. Формулы исследованных фенольных производных, 
их распространенные торговые названия и СAS-номера.
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Сферы применения дезинфектантов данной 
группы, как и ассортимент субстанций, постоянно 
увеличиваются. К примеру, производное VI, поми-
мо использования в качестве консерванта в продук-
ции парфюмерно-косметической промышленности 
[24–26] и действующего вещества в средствах ме-
дицинской дезинфекции, является стартовым тем-
платом при поиске скрининговыми методами новых 
дезинфектантов [27]. Данное вещество – доступный 
прекурсор для синтеза группы противомалярийных 
агентов [28], а также бактериостатический компонент 
в полимерных покрытиях различного назначения [29]. 

В практике медицинской дезинфекции актив-
но используются композиции, в которых в качестве 
действующих веществ (ДВ) выступают фенольные 
производные II–VI [30–32]. Содержание ДВ в таких 
композициях (зачастую это гелеобразные продукты, 
жидкие концентраты или готовые рабочие растворы 
и мыла) варьируется от нескольких десятых долей до 
25%, при этом могут применяться несколько произ-
водных фенола одновременно или совместно с ДВ 
других групп [33]. Использование современных техно-
логий солюбилизации значительно увеличивает содер-
жание ФП в готовых препаративных формах, а включе-
ние в рецептуру дезинфектантов альдегидсодержащих 
или других групп позволяет существенно расширить 
область применения подобных средств при проведении 
дезинфекционных мероприятий в ЛПУ [34].

Вместе с тем расширение ассортимента дезинфи-
цирующих средств за счет усложнения состава и при-
менения вновь синтезированных соединений приво-
дит к проблеме контроля качества и содержания ДВ в 
конечных рецептурах. В инструкции по применению 
таких средств включены методы контроля их качества, 
разработаны и общие рекомендации для комплексного 
исследования содержания субстанций в дезинфектан-
тах1. К сожалению, нормативно-методическая база для 
анализа ДВ в дезинфицирующих препаратах не полно-
стью охватывает доступные методы контроля ФП [35], а 
соответствующие разделы инструкций по применению 
готовых средств зачастую содержат неточности и ошиб-
ки. В то же время в периодической печати за последние 
несколько лет не было обзорных работ, которые бы рас-
сматривали эту тему.

Целью нашего исследования стала оптимизация 
существующих подходов к условиям проведения 
пробоподготовки и аналитическому определению 
фенольных соединений в рамках дезинфектологиче-
ской экспертизы различными хроматографическими 
методами. Работа дополняет ранее выработанные ре-
комендации [36] по подбору экстрагентов и проверке 

полноты извлечения ФП из гелеобразных дезинфи-
цирующих средств.

Методы исследования, использующиеся 
для определения ДВ-ФП 

В основном, содержание ФП в различных объек-
тах (окружающая среда, продукция, не относящаяся 
к медицинской сфере) определяют методами ГЖХ 
и ВЭЖХ с различными вариантами детектирования 
[37–52]. В дезинфицирующих средствах для кор-
ректного определения ДВ также применимы любые 
варианты хроматографического анализа (ВЭЖХ, 
ГЖХ). Для экспрессного анализа содержания про-
изводных фенола предложено сочетание менее точ-
ных методов контроля: ТСХ и спектрофотометрии в 
УФ-области, совместное применение которых позво-
ляет провести быструю оценку без применения до-
рогостоящего оборудования [33, 53].

Для ряда природных производных фенола при 
экстракции водой или водным раствором этанола из 
растительного сырья предложено определять сумму 
компонентов спектрофотометрически (длина вол-
ны 280 нм) и пересчитывать ее на один компонент 
(хлорогеновую кислоту) [18, 41] – данный подход 
позволяет оценить суммарную степень извлечения 
гомологов ФП, ввиду схожести спектральных ха-
рактеристик, но не определить их индивидуальное 
содержание. Дальнейшее изучение экстрактов ФП 
из растительного сырья хроматографическими ме-
тодами параллельно с проведением спектрофотоме-
трических измерений [41] дает возможность устано-
вить качественный (ТСХ, ВЭЖХ) и количественный 
(ВЭЖХ) состав ФП в экстрактах. Отметим, что 
практика пересчета суммы ФП на одно вещество не 
приемлема для анализа дезинфицирующих средств, 
поскольку в инструкциях к дезинфектантам пропи-
сано, что нормированию подлежит каждый компо-
нент средства.  

Спектральные характеристики для спиртовых 
растворов ФП, используемых в составах дезинфици-
рующих средств, ранее были установлены [33, 53] и 
рассмотрены возможности их разделения тонкослой-
ной хроматографией (пластины «Сорбфил» и «Силу-
фол») с последующим количественным определением 
в средствах [33]. Определение содержания титульных 
веществ проводилось не на приборах, сканирующих 
оптическую плотность хроматографических пятен [54], 
а существенно более точным методом элюирования пя-
тен и последующего фотометрирования полученных 
растворов, с использованием собственных спектраль-
ных значений для ФП (см. рис. 1), измеренных в эта-
ноле: молярный коэффициент поглощения, л/моль·см 
(длина волны, нм) для I – 1400 (270); III – 11000 (289); 
IV – 5300 (285); VI – 4500 (280).

Спектрофотометрический метод определения 
ДВ VI в жидком туалетном антибактериальном мыле 

1Р 4.2.2643-10 Методы лабораторных исследований и 
испытаний дезинфекционных средств для оценки их эффек-
тивности и безопасности. М.: Федеральный центр гигиены и 
эпидемиологии Роспотребнадзора, 2010. С. 44–49.
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[53] за счет образования окрашенных продуктов вза-
имодействия с 4-аминоантипирином в присутствии 
окислителя гексацианоферрата(III) калия близок к 
методике определения фенолов в пробах природных 
вод2, но для установления градуировочных харак-
теристик по этому методу требуется образец сред-
ства, не содержащий вещества VI. Отмечается [53], 
что для индивидуального соединения VI при рН>10 
происходит незначительное смещение максимума 
поглощения в длинноволновую область (на 12 нм). 
Однако низкая растворимость вспомогательных ком-
понентов реальных композиций в щелочной среде 
ограничивает использование спектрофотометриче-
ского метода для определения ФП.

На основании вышеизложенного можно заклю-
чить, что для исследования матриц, включающих 
только одно из веществ исследуемой группы I–VI, 

возможно использование спектральных или хрома-
тографических методов, тогда как исследование сме-
севых композиций корректнее осуществлять хрома-
тографически.

Пробоподготовка при анализе 
дезинфектантов

Анализ дезинфектантов состоит из двух эта-
пов: экстракционный (стадия пробоподготовки) и 
непосредственно аналитический. В задачи нашего 
исследования входил подбор наиболее приемлемых 
условий пробоподготовки ФП из различных дезинфи-
цирующих средств и упрощенного варианта разделе-
ния и детектирования производных данной группы.

Обзор литературы показал, что выбор экстрак-
ционной системы при определении ФП (табл. 1) для 
косметических и дезинфицирующих средств во мно-
гом повторяется. 

2ПНД Ф 14.1:2.104-97 Методика выполнения измерений 
массовой концентрации (суммарной) летучих фенолов в про-
бах природных и очищенных сточных вод ускоренным экс-
тракционно-фотометрическим методом без отгонки. М.: ООО 
НПП «Акватест», 2004. 19 с.

3НДП 30.1:2:3.117-2012 Методика измерений массовых 
концентраций фенолов и хлорфенолов в питьевых, природных 
и сточных водах методом хромато-масс-спектрометрии. М.: ЗАО 
«Роса», 2012. 24 с.

Таблица 1. Экстрагенты, использующиеся при анализе ФП

Матрица Экстрагент Определяемое 
вещество Литература

Вода
Дихлорэтан VI [49]
Диэтиловый эфир I [55]

Косметические средства

СН3OH – Н2О (50:50) VI [24]
СН3OH – СН3СN – Н2О (15:42.5:42.5) VI [25]
Этанол VI [40]
СН3СN – 0.07 М фосфатный буфер (55:45) VI [42]

Дезинфицирующие средства

СН3OH – Н2О (50:50) VI [26]
Гексан VI

см. сноску1  Тетрадециловый спирт II
Ацетон III, IV
СН3OH – 0.05 М фосфатный буфер (рН 3.0) (55:45) III, IV [37]
Этанол VI [53]
Гексан V, VI [36]

Для жидких дезинфицирующих средств с фе-
нольными производными в наиболее простом случае 
осуществляется полная солюбилизация спиртами 
(изопропиловый, этиловый) аликвоты средства с 
последующей адаптацией под выбранную хрома-
тографическую систему (ВЭЖХ) или без таковой 
(ГХ). Альтернативой служит жидкостно-жидкост-
ная экстракция, в комплексе с высаливателями [55]. 
Отмечается, что анализу I и других ФП в ряде слу-
чаев при ГХ предшествует экстракция в каскадном 
режиме (последовательно проводимые экстракции в 
«щелочных» и «кислых» условиях)3, при этом тре-

бования к условиям проведения пробоподготовки 
образцов увеличиваются. Например, осуществляют 
предварительное экстракционное выделение (при 
рН≥11) примесей бутилацетатом, а затем экстракци-
онное извлечение ФП в кислой среде в присутствии 
высаливателей3,4. 

При анализе гелеобразных дезинфектантов, со-
держащих ФП, сложно подобрать универсальный 
экстрагент/солюбилизатор, ввиду значительного 
отличия компонентов дезинфицирующих средств 
разных производителей. Ранее были опробованы и 
солюбилизация, и экстрагирование действующих ве-
ществ из гелевой матрицы [36]. Было установлено, 
что использование в качестве экстрагента этилаце-
тата индивидуально или совместно с электролитами 
(сульфат и хлорид натрия) не приводит к положи-

4НДП 30.1:2:3.117-2012 Методика выполнения измере-
ний массовых концентраций хлорфенолов в питьевых, при-
родных и сточных водах методом высокоэффективной жид-
костной хроматографии, М.: ЗАО «Роса», 2008. 17 с.
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тельному результату, существенно лучшего эффекта 
удается добиться при одно- или двукратной экстрак-
ции гексаном.

Степень извлечения ФП значительно увеличива-
ется в кислой среде, но при этом увеличивается веро-
ятность выпадения в осадок некоторых компонентов 
дезинфекционного средства. В силу данной специ-
фики ДВ, пользуются слабокислыми или близкими 
к нейтральным системами. Выбранные условия при 
проведении непосредственно аналитической стадии 
хроматографического анализа ФП препятствуют воз-
никновению образующихся при более высоких зна-
чениях рН анионных форм (что может приводить к 
усложнению конечных хроматограмм) и определяют 
ассортимент растворителей для ВЭЖХ, которые мо-
гут быть использованы без опасности химического 
модифицирования. 

Растворители для ВЭЖХ 
при анализе дезинфектантов

Выбор органических растворителей подвижной 
фазы для ВЭЖХ часто продиктован соотношением сто-
имости и токсичности. Останавливаясь на выборе под-
вижной фазы при анализе многокомпонентных систем 
на основе соединений II–VI, необходимо отметить, что 
их выбор, несмотря на кажущееся разнообразие, доста-
точно ограничен: органический растворитель (ацетони-
трил, метанол, тетрагидрофуран), вода и кислота (фос-
фатный или боратный буфер) (табл. 2) для поддержания 
определенного значения рН. При анализе ФП из расти-
тельного сырья в качестве подвижных фаз используют-
ся изопропиловый и метиловый спирты и ацетонитрил, 
однако при использовании спиртов не всегда достигает-
ся значительное разделение компонентов, поэтому бо-
лее предпочтителен ацетонитрил [22].

Таблица 2. Условия определения ФП методом ВЭЖХ с УФ-детектированием

Определяемое 
вещество Система Градиентное элюирование Длина волны, 

λ (нм) Литература

VI СН3СN – Н2О (50:50) – 280 [25]
VI СН3OH – Н2О (80:20) – 280 [26]
VI СН3СN – 0.01 М фосфатный буфер (72:28) – 280 [24]
VI СН3СN – Н2О (60:40) – 254 [29]

II–VI СН3СN – Н2О (60:40) – 280 [36]
III, IV СН3OH – 0.05 М фосфатный буфер (рН 3.0) (55:45) – 220 [37]

VI СН3СN – Боратный буфер (рН 9.0) (50:50)...(60:40) 283 [49]
III СН3OH – Н2О (57:43)...(100:0) 245 [51]
IV СН3OH – Н2О (57:43)...(100:0) 280 [51]
I СН3OH – 1% водн. уксусная кислота (70:30)...(100:0) 280 [52]

Спектральные характеристики ФП позволяют 
без предварительной дериватизации проводить пря-
мое постколоночное детектирование, как правило, 
при длине волны 280 нм. 

При аналитическом определении ФП методом 
ВЭЖХ ряд исследователей используют градиентное 
элюирование (см. табл. 2), однако целесообразность 
подобного подхода не очевидна, поскольку при этом 
значительно повышаются требования к дополни-
тельному (периферийному) оборудованию и дву-
кратно увеличиваются затраты на приготовление и 
очистку систем растворителей. 

Экспериментальная часть

Для проведения исследований были использо-
ваны следующие аналитические стандарты («Sigma-
Aldrich», США): 2-бензил-4-хлорфенол (Хлоро-
фен), 97.5%; 1,1-бифенил-2-ол (ОФФ), 99.0%; 
5-хлоро-2-(2,4-дихлорофенокси)фенол (Триклозан), 
99.2%; 2-феноксиэтанол, 99.1%; 5-хлоро-2-(4-хлоро-
фенокси)фенол (Тинозан), 97.3%. 

Изопропанол (х.ч.) ГОСТ 18300-87, гексан (х.ч.) 
ТУ 2631-003-05807999-96, этилацетат (х.ч.) 22300-76, 

фенол (х.ч.) ГОСТ 6417-72 (для приготовления рас-
творов исходили из содержания 98%), кислота сер-
ная концентрированная (х.ч.) ГОСТ 4204-77, вода 
дистиллированная ГОСТ 6709-72, ацетонитрил (для 
ВЭЖХ, «Panreac», Испания) использовались без 
предварительной очистки. 

В процессе исследования подвергались про-
верке на содержание ФП следующие средства: де-
зинфицирующее крем-мыло «Трикломед», кожные 
антисептики «Стеримакс» и «Аживика-пенка», 
дезинфицирующая субстанция «Санитайзед ДЕТ 
89-39», дезинфицирующие средства «Кеми-Сайд 
Инструмент Ультра», «Кеми-Сайд Инструмент» и 
«Октенисепт».

Приготовление образцов мыла и гелеобразных 
средств: дезинфицирующее крем-мыло «Трикло-
мед», кожные антисептики «Стеримакс» и «Аживи-
ка-пенка» для проведения анализа методом ВЭЖХ 
осуществляли путем растворения навески средства 
около 500 мг в 25 см3 изопропанола и перемешива-
нии при комнатной температуре в течение 0.05 ч.

Образец средства кожный антисептик «Аживи-
ка-пенка» для ГЖХ готовили растворением в воде 
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навески средства приблизительно 10 г в мерной кол-
бе объемом 25 см3 с последующим доведением до 
метки водой. 

Извлечение ДВ из дезинфицирующей субстан-
ции «Санитайзед ДЕТ 89-39» («Санитайзед АГ», 
Швейцария) осуществляли перемешиванием навески 
1000 мг средства в 100 см3 изопропанола в течение 
0.5 ч. Аликвоту полученного раствора разбавляли 
элюирующей смесью в 10 раз и хроматографировали.

Для выполнения анализа концентратов дезин-
фекционного средства «Кеми-Сайд Инструмент 
Ультра», «Кеми-Сайд Инструмент» и «Октенисепт» 
предварительно готовили растворы солюбилизацией 
в изопропаноле (дистиллированной воде) с концен-
трацией 1 или 0.5%. 

Экстракция из средств осуществлялась в гексане, 
для этого в колбу вместимостью 25 см3 вносили 500 мг 
средства и около  20  см3  гексана,  затем  закрывали  кол-
бу  крышкой и интенсивно встряхивали в течение 3 мин. 
Через 0.5 ч гексановый экстракт фильтровали через бу-
мажный фильтр в колбу вместимостью 50 см3. Повторно 
вносили порцию экстрагента объемом 20 см3 в колбу вме-
стимостью 25 см3 и повторно проводили процедуру экс-
тракции. Через 0.5 ч гексановые экстракты объединяли, 
фильтруя через бумажный фильтр экстракт 2-ой порции в 
колбу, содержащую первоначальный экстракт. Доводили 
объем экстрактов до 50 см3 гексаном и перемешивали. 

Спектрофотометрирование образцов проводи-
ли на спектрофотометре СФ-46 («ЛОМО», СССР) в 
области 250–340 нм в кварцевых кюветах с длиной 
поглощающего слоя 1 см, используя в качестве рас-
творителя гексан.

Проведение ВЭЖХ в сочетании с УФ-детекцией 
осуществляли на хроматографе «Waters 490» (Waters 
Ltd., Watford, UK), оснащенном насосом Altex моде-
ли 110A, инжектором «Rheodyne» с объемом петли 
20 мкл, УФ-детектором модели 490 с переменной 
длиной волны. Использовали колонки из нержавею-
щей стали (4.0×150 мм), заполненные Сепарон SGX 
C18 Супер(RP-S), зернение 5 мкм («Элсико», Россия) 
и Сепарон SGX C18 Супер, зернение 5 мкм («Элси-
ко», Россия). Подвижная фаза ацетонитрил–вода, 
60:40, скорость потока 0.5 мл/мин (предварительно 
дегазировали при помощи ультразвуковой установ-
ки). Детектирование осуществляли на УФ-детекторе 
при 280 нм. Запись хроматограмм проводили с по-
мощью программы «Мультихром» (Ampersand Ltd. 
версия 1.52i, Россия). В качестве тестовой смеси для 
оптимизации режимов хроматографирования ис-
пользовали раствор, содержащий (мг/мл): I – 0.117; 
II – 0.100; III – 0.062; IV – 0.073; V – 0.069; VI – 
0.031. Калибровку проводили, используя растворы 
аналитических стандартов I–VI в изопропаноле с 
концентрациями (мг/мл): I – 2.52 и 0.70; II – 1.44 и 
0.60; III – 1.34 и 0.37; IV – 1.05 и 0.44; V – 1.49 и 0.41; 

VI – 1.33 и 0.19 (для ГЖХ- и ВЭЖХ-анализа соот-
ветственно), разбавленными в 3, 6 и 9 раз. Дополни-
тельно при анализе продукции осуществляли граду-
ировку по индивидуальным ФП при использовании 
в качестве стартовых следующих растворов (мг/мл):  
II – 0.16 (для кожного антисептика); III – 0.078 (для 
дезинфицирующей субстанции); III – 0.052 и VI – 
0.109 (для крем-мыла); III – 0.67 и IV – 0.53 (для 
дезинфицирующих средств (жидких концентратов)); 
V – 0.097 (для чистящего геля); VI – 0.121 (для геле-
образных форм, кремов и мылообразных образцов). 
В последующем эти стартовые растворы разбавляли в 
3, 6 и 9 раз.

Несмотря на то, что стабильность растворов/
экстрактов можно оценить как высокую (хранение 3 
месяца при 4 °С), все же лучше при возможности ис-
пользовать в качестве «консерванта» изопропиловый 
спирт, в котором растворимость ФП выше по сравне-
нию со всеми использованными нами сольвентами.

Газохроматографические исследования прово-
дили, используя аналитический газовый хромато-
граф «Кристалл 2000М» (ЗАО «Хроматек», Россия), 
снабженный пламенно-ионизационным детектором, 
капиллярной колонкой (30 м, внутренний диаметр 
0.32 мм, покрытие СР-Sil 5 СВ с толщиной слоя 5 мкм), 
насадочной стеклянной колонкой (2 м, внутренний 
диаметр 3 мм, Supelcoport 80/100 с 5% SE-30), ком-
пьютерной системой сбора и обработки данных. 
Хроматографирование проводили при следующих ус-
ловиях: скорость газа-носителя (N2) – 100±10 см3/мин; 
скорость водорода – 50±10 см3/мин; скорость воздуха 
– 500±100 см3/мин; объем вводимой пробы – 2 мкл. 

Результаты и их обсуждение 

В процессе исследования обобщены данные, в 
дополнение к ранее представленным в [36], о содер-
жании производных II–VI как в тестовом растворе  
(рис. 2), так и ряде средств, имеющих государствен-
ную регистрацию на территории РФ (табл. 3). 

Опыт аналитического определения ФП в различ-
ных дезинфицирующих средствах демонстрирует 
два пути анализа в зависимости от проводимой про-
боподготовки. Первый путь в плане пробоподготовки 
достаточно прост, поскольку исследованные препа-
раты растворимы в воде/спиртах, но более сложен в 
аппаратурном (ГЖХ, ВЭЖХ) оформлении второй ча-
сти анализа (дополнительные данные к проведению 
ВЭЖХ- и ГЖХ-исследований представлены в табл. 
4, 5). Другой путь заключается в максимально селек-
тивном извлечении ФП из «матрицы» и проведении 
аналитического определения спектрофотометриче-
ским методом, что зачастую удается выполнить для 
большого числа разнообразных фармацевтических 
субстанций и «матриц» [56], не используя дорогосто-
ящее хроматографическое оборудование.
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Рис. 2. ВЭЖХ-хроматограмма тестовой смеси ФП. Колонка 4.0×150 мм Сепарон SGX C18 Супер, 5 мкм. 
Cистема СH3CN–H2O, 60:40; λ = 280 нм; скорость потока 0.5 мл/мин.

Таблица 3. Результаты исследования промышленных образцов II–VI, содержащих ФП

№ 
п/п Матрица ДВ

Содержание в исходном 
(нормативное значение), 

%

Экстрагент/
растворитель Метод Обнаружено, 

%

1 Жидкое мыло «Сапфир» VI 0.30±0.03 Изопропанол ВЭЖХ 0.31±0.01

2 Средство чистящее для кухонных плит «Sanita»® гель 
с антибактериальным эффектом V 0.30±0.03 Изопропанол ВЭЖХ 0.29±0.01

3 Кожный антисептик гель «Сапфир» VI 0.30±0.03 Изопропанол ВЭЖХ 0.32±0.01

4 Мыло жидкое с дезинфицирующим эффектом 
«Ника-свежесть антибактериальное» VI 0.50±0.05 Изопропанол ВЭЖХ 0.48±0.01

5 Дезинфицирующее крем-мыло «Трикломед» VI 0.50±0.05 Гексан (×2)* ВЭЖХ 0.51±0.01
6 Дезинфицирующее крем-мыло «Трикломед» VI 0.50±0.05 Изопропанол ВЭЖХ 0.51±0.01
7 Дезинфицирующее крем-мыло «Трикломед» VI 0.50±0.05 H2O ВЭЖХ 0.50±0.01
8 Кожный антисептик «Стеримакс» VI 0.50±0.05 Изопропанол ВЭЖХ 0.48±0.01
9 Кожный антисептик «Аживика-пенка» II 2.0±0.5 Изопропанол ВЭЖХ 2.1±0.1
10 Кожный антисептик «Аживика-пенка» II 2.0±0.5 H2O ГЖХнас 2.3±0.2
11 Дезинфицирующая субстанция «Санитайзед ДЕТ 89-39» III 5.0±1.0 Изопропанол ВЭЖХ 5.2±0.1
12 Дезинфицирующее средство «Октенисепт» III 2.0±0.2 Изопропанол ВЭЖХ 1.9±0.1

13 Дезинфицирующее средство «Кеми-Сайд Инструмент 
Ультра»

III
IV

3.0±0.2
3.0±0.2 Изопропанол ВЭЖХ 3.0±0.1

3.1±0.1

14 Дезинфицирующее средство «Кеми-Сайд Инструмент 
Ультра»

III
IV

3.0±0.2
3.0±0.2 H2O ВЭЖХ 3.0±0.1

3.1±0.1

15 Дезинфицирующее средство «Кеми-Сайд Инструмент 
Ультра»

II
IV

3.0±0.2
3.0±0.2 Н2О ГЖХкап 3.0±0.1

3.1±0.1

16 Дезинфицирующее средство «Кеми-Сайд Инструмент» III
IV

3.0±0.2
3.0±0.2 Н2О ГЖХнас 2.9±0.1

3.0±0.1

17 Дезинфицирующее средство «Кеми-Сайд Инструмент» III
IV

3.0±0.2
3.0±0.2 Изопропанол ВЭЖХ 3.0±0.1

3.0±0.1
* Двукратная экстракция гексаном (подробно условия проведения рассмотрены в [36]).
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Таблица 4. Времена удерживания соединений I–VI в условиях обращенно-фазовой ВЭЖХ 
(λ = 280 нм, скорость потока  0.5 мл/мин)

Таблица 5. Времена удерживания соединений I–VI в условиях  ГЖХ 
на насадочной и капиллярной (*) колонках (Тиспарителя = 250 °С; Тдетектора = 250 °С)

№ п/п Система 
Время удерживания, мин

I II III IV V VI

1 СH3CN–H2O* 
(70:30) 2.3-2.6 2.3-2.6 3.7 4.5 5.0 6.0 

2 СH3CN–H2O* 
(60:40) 3.2 3.4 5.6 8.5 10.1 13.0

3 СH3CN–H2O** 
(60:40) 3.5 3.7 6.4 9.5 11.3 14.2

*    Колонка 4.0×150 мм Сепарон SGX C18 Супер(RP-S), 5 мкм
**  Колонка 4.0×150 мм Сепарон SGX C18 Супер, 5 мкм

№ п/п Тколонки, °С 
Время удерживания, мин

I II III IV V VI
1 240 <0.5 <0.5 0.8 1.3 1.6 2.2 
2 200 <0.5 0.7 1.3 3.4 4.4 6.5 
3 170 0.6 1.0 2.5 9.3 12.1 20.0 
4 140 0.8 1.9 6.2 33.4 – –
5 100 1.8 10.7** – – – –
6 250* 4.0 6.0 11.6 25.5 – 45.9

* капиллярная колонка
** уширение сигнала

В исследуемых средствах при проведении экс-
тракции возникли проблемы в осуществлении пробо-
подготовки и проведении спектрофотометрического 
анализа, схожие с выявленными для гелей, а именно: 
образование стойких эмульсий, неэффективность ис-
пользуемых высаливателей (NaCl, Na2SO4) и слож-
ное перераспределение между фазами ФП. 

При этом наличие в исследуемых препаратах раз-
личных производителей веществ со спектральными 
характеристиками, близкими к таковым фенольных 
производных, препятствует проведению спектрофото-
метрических измерений. Например, при анализе жид-
кого концентрата «Санитайзед ДЕТ 89-39» невозможно 
определить действующее вещество III спектрально, по-
скольку одним из компонентов, входящих в рецептуру, 
является дезинфектант другого класса – октилизотиа-
залинон, чьи спектральные характеристики в области, 
соответствующей максимуму поглощения III, схожи. 
Спектральные наложения подобного рода, а также разли-
чия в условиях извлечения при использовании экстракци-
онного метода для сложных рецептур требуют отдельной 
проверки и корректировки с учетом поставленных перед 
исследователем/лабораторией задач. При этом полнота 
извлечения, так же, как и метрологические аспекты всего 
аналитического определения устанавливаются непосред-
ственно в лаборатории при осуществлении процедуры 
разработки/внедрения метода, согласно внутренним до-
кументам системы менеджмента качества соответствую-
щего структурного подразделения.

В случае, когда для образцов средств после 
приведенной выше пробоподготовки было невоз-
можно спектральное исследование, определение 
ФП осуществляли хроматографическими методами, 
при этом попутно могут быть достигнуты задачи 
определения и других ДВ. Если в состав рецептур 
дезинфектантов, помимо фенольных производных, 
включены дополнительно другие дезинфектанты 
(спирты и альдегидсодержащие производные), то 
оптимально проводить их совместное определение 
методом ГЖХ, осуществляя пробоподготовку в воде. 
Ввиду относительно низкой растворимости ФП в 
воде (хотя сами средства содержат мощные солю-
билизаторы), при приготовлении рабочих растворов 
некоторых средств наблюдается образование опалес-
цирующих коллоидных систем. Исследование таких 
растворов (дезинфицирующие средства «Кеми-Сайд 
Инструмент Ультра» и «Кеми-Сайд Инструмент») 
методом ГЖХ не выявило существенной разницы в 
определяемых значениях по сравнению с данными, 
полученными при ВЭЖХ-анализе этих же средств 
в изопропиловом спирте (табл. 3). Предложенные 
режимы хроматографирования и пробоподготовки 
(солюбилизация в воде) при анализе концентрата 
средства «Кеми-Сайд Инструмент Ультра» открыва-
ет возможность одновременного определения глута-
рового альдегида (рис. 3, пик с tуд = 3.6 мин) методом 
ГЖХ (капиллярная колонка) и соединений III, IV. 
Ранее предлагалось определять глутаровый альдегид 
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в данном средстве йодометрией (при использова-
нии пиросернистокислого натрия) согласно извест-
ной процедуре [35]. Однако погрешность подобно-
го определения оказывается существенно выше по 

сравнению с методом ГЖХ (8 и 4% соответственно), 
при систематическом завышении результатов титри-
метрического метода, обусловленным нечетко выра-
женным определением конечной точки титрования.

Рис. 3. ГЖХ-хроматограмма 1% раствора в воде дезинфицирующего средства 
«Кеми-Сайд Инструмент Ультра», капиллярная колонка.

Альтернативно методу ГЖХ определение ФП 
III и IV в средстве «Кеми-Сайд Инструмент Ультра» 

осуществлялось методом ВЭЖХ (рис. 4) (солюбили-
зация в изопропаноле).

Рис. 4. ВЭЖХ-хроматограмма 0.5% раствора в воде дезинфицирующего средства 
«Кеми-Сайд Инструмент Ультра». Колонка 4.0×150 мм Сепарон SGX C18 Супер, 5 мкм. 

Cистема СH3CN–H2O (60:40); λ = 280 нм; скорость потока 0.5 мл/мин.

Анализ экспериментальных данных показал, что 
применение как метода ГЖХ с пламенно-ионизацион-
ным детектором, так и метода ВЭЖХ при анализе 
экстрактов и растворов дезинфицирующих средств 
позволяет получать близкие значения содержания 
ФП (табл. 3). Однако более высокая чувствитель-
ность ВЭЖХ является ощутимым преимуществом 

по сравнению с ГЖХ. Известно, что можно суще-
ственно увеличить чувствительность метода ГХ 
для определения ФП, используя масс-селективный 
детектор, при этом нижняя граница диапазона изме-
ряемых концентраций для I и гомологов понизится, 
до 0.0001 мг/дм3, но подобная точность и селектив-
ность вряд ли оправданы при проведении исследо-
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ваний дезинфектантов, а стоимость аналитического 
оборудования при подобном подходе увеличивается 
многократно.
Особенности проведения дезинфектологической 

экспертизы продукции, содержащей ФП 
и другие группы дезинфектантов

Помимо фенольных производных, в состав иссле-
дуемых дезинфицирующих средств входили действу-
ющие вещества других классов, содержание которых, 
в рамках полной дезинфектологической экспертизы, 
подлежит контролю. Нами одновременно проводи-
лась оценка взаимного влияния ДВ разных групп на 
возможность совместного определения комплексом 
методов. Выше описано одновременное определение 
III, IV и глутарового альдегида методом ГЖХ, ниже 
приводятся пути определения других действующих 
веществ в проанализированных композициях.

Выявлено, что в кожном антисептике «Стери-
макс» содержится, помимо VI, дополнительно хлор-
гексидин биглюконат – ДВ гуанидинового ряда. Для 
определения его содержания в антисептических сред-
ствах описан спектрофотометрический метод [57], ос-
нованный на изменении спектральных характеристик 
раствора вследствие образования ассоциатов с краси-
телями сульфонитразо Р и сульфонитразо Э, сопро-
вождающегося изменением цвета полученного рас-
твора. Данные ассоциаты устойчивы незначительное 
время и стабилизируются в узком диапазоне значений 
рН (3.8–4.2), что может приводить к возникновению 
ошибок при проведении исследований препаратов 
широкого спектра. Как показала практика, титриме-
трический метод определения хлоргексидина в не-

водной среде хлорной кислотой после удаления воды5  
не применим для анализа гелеобразных дезинфекци-
онных средств. Хлоргексидин биглюконат был нами 
определен двухфазным титрованием в присутствии 
бромфенолового синего по аналогии с ранее описан-
ным методом определения другого представителя гу-
анидинового ряда – полигексаметиленгуанидина [58]. 

Содержание в дезинфицирующем средстве «Ок-
тенисепт» (помимо III) дезинфектанта группы четвер-
тичных аммониевых соединений (ЧАС) – октенидина 
проведено было нами ранее [59]. Высокая степень 
унификации двухфазного метода титрования при 
определении субстанций подгруппы ЧАС (подтверж-
дено для алкилдиметилбензиламмоний хлорида [60] 
и бензилдиметил-[3-(миристоиламино)пропил]ам-
моний хлорида [61]) позволила определить данным 
методом содержание  дидецилдиметиламмоний хло-
рида в дезинфицирующей субстанции «Санитайзед 
ДЕТ 89-39» по описанной ранее процедуре. В каче-
стве индикатора использовался эозин-метиленовый 
синий по Май-Грюнвальду. Дидецилдиметиламмо-
ний хлорид в этом средстве (используется 1% во-
дный раствор) корректно определяется при помощи 
раствора лаурилсульфата натрия по унифицирован-
ному методу определения ЧАС. Композиция «Са-
нитайзед ДЕТ 89-39» наряду с ЧАС содержала III и 
2-н-октил-4-изотиазолин-3-он (бактериостатик груп-
пы тиазолина). Для их одновременного определения 
методом ВЭЖХ была скорректирована полярность 
системы (рис. 5), что привело к изменению времен 
удерживания ФП (табл. 4) и позволило осуществлять 
их мониторинг совместно в одинаковых условиях.

5ФС 42-2761-90. Раствор хлоргексидина биглюконата 20%.

Рис. 5. Хроматограмма 1% раствора в изопропаноле дезинфицирующей субстанции 
«Санитайзед ДЕТ 89-39» (смеси ФП III и 2-н-октил-4-изотиазолин-3-она CAS № [26530-20-1]). 

Колонка 4.0×150 мм Сепарон SGX C18 Супер(RP-S), 5 мкм. 
Cистема СH3CN–H2O (70:30); λ = 280 нм; скорость потока 0.5 мл/мин.
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Необходимо подчеркнуть, что детектированию ДВ 
в проанализированных средствах методом ВЭЖХ не 
мешали другие компоненты исследованных средств, 
в том числе представители других групп дезинфек-
тантов (ЧАС, производные гуанидина и тиазолина), 
в отличие от метода спектрофотометрии. 

Выводы

Проведенные ранее и настоящие исследования 
показали, что экстракция органическими растворите-
лями ФП из широкого ассортимента дезинфицирую-
щих средств, включающих в себя как готовые к при-
менению (гелеобразные композиции, мыла, кремы, 
кожный антисептик), так и препараты, требующие 
приготовления рабочих растворов (дезинфицирую-
щие средства, субстанции), возможна только в ряде 
случаев, при этом необходимо использовать в каче-

стве экстрагента гексан. Спектрофотометрирование 
гексановых экстрактов не всегда позволяет коррек-
тно скомпенсировать влияние фоновых примесей и 
требует дополнительного разделения компонентов. 
Исходя из литературных данных и результатов экс-
периментов, можно отметить, что производительнее 
осуществлять анализ всей линейки дезинфекцион-
ных препаратов хроматографическими методами, 
отдавая предпочтение ВЭЖХ. При этом пробопод-
готовка сводится к солюбилизации навесок гото-
вых средств в изопропаноле/воде. Хроматографиче-
ское исследование (ОФ ВЭЖХ) для наиболее часто 
используемых ФП II–VI оптимально проводить с 
применением элюирующих систем на основе ацето-
нитрила, например, СH3CN–H2O (60:40), обеспечи-
вающих корректное определение при длине волны 
280 нм. 
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