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Научно-технический центр

Академии Современной Хроматографии

Список проектов 
разработки ВЭЖХ методик 
по контролю качества и безопасности продуктов питания, напитков, БАДов, сырья и комбикормов – включая текущие наработки НТЦ на данный момент
Список проектов
А. ВЭЖХ методики с минимальной пробоподготовкой

А-1. Контроль качества и безопасности продуктов питания, напитков и комбикормов методом ВЭЖХ-УФ 
А-1-1. Кофеин, подсластители и консерванты

А-1-2. Консерванты и антиоксиданты

А-1-3. Пищевые анилиновые красители, нормируемые и запрещенные

А-1-4. Органические (фруктовые) кислоты
А-1-5. Аскорбиновая, сорбиновая и бензойная кислоты в продуктах питания

А-1-6. Витамины группы B: B1, B2, B3, B6 – и кофеин 
A-1-7. Групповой анализ водорастворимых витаминов B: B1, B2, B3, B6, B9, P и C
А-1-8. Ароматические кислоты (бензойные, коричные, фенилуксусные и т.д.) и соответствующие альдегиды

А-1-9. Флаванолы в растительном сырье и БАДах

А-1-10. Жирорастворимые витамины и каротеноды
А-2. Контроль качества и безопасности продуктов питания, напитков и комбикормов методом ВЭЖХ-РИД 

А-2-1. Бетаины и таурин 

А-2-2. Глутамат 

А-2-3. Сахара и полиспирты

В. ВЭЖХ методики с комплексной пробоподготовкой

В-1. Определение методом ВЭЖХ-ФЛД 

В-1-1. Аминокислотный анализ: продукты питания, сырье, комбикорма (ВЭЖХ-ФЛД с пред-колоночной дериватизацией)
В-1-2. Бенз(а)пирен в продуктах питания (ВЭЖХ-ФЛД, напрямую) 

В-1-3. Зеараленон в зерне и зернопродуктах (ВЭЖХ-ФЛД, напрямую) 

В-1-4. Охратоксины А и В в зерне и зернопродуктах (ВЭЖХ-ФЛД, напрямую) 

В-1-5. Афлатоксины B1, B2, G1, G2 в зерне и зернопродуктах (ВЭЖХ-ФЛД, напрямую) 

В-1-6. Фуминозины B1 и B2 в зерне и зернопродуктах (ВЭЖХ-ФЛД, пост-колоночная дериватизация) 

В-1-7. Биогенные амины в продуктах питания (ВЭЖХ-ФЛД, дериватизация) 

В-1-8. Остаточные фторхинолоновые антибиотики (ВЭЖХ-ФЛД, напрямую) 

В-1-9. Остаточные тетрациклиновые антибиотики  (ВЭЖХ-ФЛД, напрямую) 

В-1-10. Остаточные сульфаниламидные антибиотики (ВЭЖХ-ФЛД, дериватизация)
В-1-11. Остаточные аминогликозидные антибиотики (ВЭЖХ-ФЛД, дериватизация)  

В-1-12. Остаточные полиэфирные антибиотики (монензин A,B, наразин, салиномицин) (ВЭЖХ-ФЛД, дериватизация) 

В-1-13. Остаточные бета-лактамные антибиотики, пенициллины и цефалоспорины (ВЭЖХ-ФЛД, дериватизация)

В-1-14. Остаточные макролидные антибиотики (ВЭЖХ-ФЛД, дериватизация)

В-1-15. Остаточные бензотриазольные и аллиламиновые фунгициды и антигельминтики (ВЭЖХ-ФЛД, напрямую)

В-1-16. Остаточные полиеновые фунгициды (в т.ч. натамицин) (ВЭЖХ-ФЛД, дериватизация)

В-1-17. Остаточный ласалоцид в кормах (ВЭЖХ-ФЛД, напрямую)   

В-2. Определение методом ВЭЖХ-УФ 

В-2-1. Патулин в соках и концентратах (ВЭЖХ-УФ)

В-2-2. Вомитоксин (ДОН) в зерне и зернопродуктах (ВЭЖХ-УФ)

В-2-3. Остаточный левомицетин (ВЭЖХ-УФ)
С. Иные ВЭЖХ методики

С-1. Определение ароматических соединений в различных топливах (ВЭЖХ-УФ-ФЛД)

С-2. Определение пестицидов глифосата и глифозината в растительном сырье и грунтовых водах (ВЭЖХ-ФЛД)

С-3. Определение N-метилкарбаматных пестицидов в растительном сырье и грунтовых водах (ВЭЖХ-ФЛД)
О научно-техническом центре Академии Современной Хроматографии

А. ВЭЖХ методики с минимальной пробоподготовкой

A-1-1. Кофеин, подсластители и консерванты

Определяемые соединения:

Кофеин
Цикламат
Ацесульфам
Сахарин
Аспартам
Бензойная кислота
Сорбиновая кислота

Объекты:
напитки, соки

Соответствует ГОСТам:
ГОСТ 30059-93
ГОСТ ISO 10727-2013
ГОСТ ISO 20481-2013
ГОСТ Р ЕН 12857-2010
ГОСТ Р ЕН 12856-2010
Недостатки существующих ВЭЖХ приложений:
1. Анализ слишком долгий так как: 
- Не существует метода для определения всех вышеперечисленных компонентов
за одну хроматограмму
- Каждый из анализов занимает слишком много времени (до часа)
2. Низкие специфичность и правильность из-за:
- плохого разрешения компонентов
- слабого удерживания полярных подсластителей

Преимущества нашего варианта разделения:
1. Наша методика определяет весь набор целиком, а не только какие-то его части,

2. Полярные подсластители хорошо удерживаются, как итог – возможность из надежного определения
3. Непревзойденное разрешение обеспечивает высочайшую специфичность и правильность

4. Предельно малая длительность анализа (10 минут)

5. Изократическое разделение делает методику совместимой с рефрактометрическим детектированием

Что можно улучшить:

Комбинирование рефрактометрического и УФ детектора потенциально даст возможность определять сукралозу
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Рис. 1 Образец разделения сахарина (#1), цикломата (#2), ацетосульфама (#3), кофеина (#4), аспартама (#5), сорбиновой(#6) и бензойной(#7) кислот.

Черным – стандартный раствор
Красным – реальный образец

A-1-2. Консерванты и антиоксиданты

Определяемые соединения:

бензиловый спирт
дегидроацетовая кислота
p-гидроксибензойная кислота
сорбиновая кислота
бензойная кислота
метилпарабен
этилпарабен
пропилпарабен
бутилпарабен
Объекты:
напитки и соки
любые лекарственные формы: таблетки, капсулы, суспензии, сиропы
БАДы
cредства ухода: шампуни, пасты
косметика
Соответствует ГОСТам:

ГОСТ 34228-2017
ГОСТ 33809-2016
ГОСТ 33332-2015
МВИ.МН 806-98

Недостатки существующих ВЭЖХ приложений:

1. Анализ слишком долгий так как: 
- Не существует метода для определения всех вышеперечисленных компонентов
за одну хроматограмму
- Каждый из анализов занимает слишком много времени (до часа)

2. Колонки сильно загрязняются матрицей таких проб как средства ухода, косметика, многие БАДы, и раньше выходят из строя

Преимущества нашего ВЭЖХ приложения:

1. Определяют весь набор целиком, а только какие-то его части

2. Колонки устойчивы к матрицам таких проб как средства ухода, косметика, и т.д.

3. Предельно малая длительность анализа (6 минут)

Что можно улучшить: 

1. Можно добавить и аскорбиновую кислоту. 

2. При необходимости улучшения разделения можно сделать небольшой градиент в начале минуты на три. 

Наш вариант разделения: 
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Рис. 2 Образец разделения стандартных образцов бензилового спирта (#1), дигидроацетоновой кислоты (#2), метилпарабена (#3), этилпарабена (#4), p-гидроксибензойной кислоты (#5), пропилпарабена (#6), бутилпарабена (#7), сорбиновой(#8) и бензойной(#9) кислот.
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Рис. 3 Определение консервантов и антиоксидантов в БАД для детей «Железо»
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Рис. 4 Определение консервантов и антиоксидантов в детском шампуне

A-1-3. Пищевые анилиновые красители, нормируемые и запрещенные

Определяемые соединения:

Тартразин
Понсо
Азорубин
Очаровательный красный
Желтый закат
Индигокармин
Амарант 

Объекты:
Напитки и соки
Продукты питания (в т.ч. жиросодержащие)
Любые лекарственные формы: таблетки, капсулы, суспензии, сиропы
Средства ухода: шампуни, пасты
Соответствует ГОСТам:
ГОСТ 34229-2017 
Недостатки существующих ВЭЖХ приложений:

1. Существующие методики плохо воспроизводимы из-за использования ион-парных реагентов
2. Существующие методики применимы только для полностью водных матриц (например, напитков и соков).
Преимущества нашего ВЭЖХ приложения:

1. Наша методика не ион-парная, а потому отлично воспроизводима
2. Предлагаемый вариант применим для анализа любых объектов
Что можно улучшить: 

1. Есть возможность добавить амарант и индигокармин,

2. На основе этой методики можно разработать общую методику на красители (не только пищевые), добавив метиленовый синий, кристаллический фиолетовый, малахитовый зеленый, метиловый оранжевый, метиловый красный
3. Сделать флуориметрическое (ФЛД) детектирование вместо УФ для повышения чувствительности анализа

Наш вариант разделения: 
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Рис. 5 Хроматограмма модельной смеси азорубина (1), очаровательного красного (2), желтого заката (3), понсо (4), тартразина (5), добавленных в клюквенный морс

(прекрасная специфичность на фоне матрицы антоцианов)

A-1-4. Органические (фруктовые) кислоты

Определяемые соединения:

Щавелевая
Винная
Хинная
Шикимовая
Аскорбиновая
Яблочная
Молочная
Уксусная
Лимонная
Янтарная
Фумаровая 

Муравьиная
Пропионовая
Масляная
Изомасляная
Пировиноградная
Кетоглутаровая
Гликолевая 

Объекты:
Напитки и соки
Продукты питания
Премиксы и комбикорма

Соответствует ГОСТам:
ГОСТ 32771-2014
ГОСТ Р 54744-2011
ГОСТ 33808-2016
ГОСТ 32712-2014
ГОСТ 31643-2012
ГОСТ Р 51428-99
ГОСТ Р 56373-2015
М 04-74-2012 

Недостатки существующих ВЭЖХ приложений:

1. В существующих методиках целевые вещества обладают низким удерживание и плохое разрешение наиболее полярных кислот,

2. В существующих методиках используются ион-парные реагенты, поэтому методики плохо воспроизводимы
3. В существующих методиках используются и подвижные фазы с низким содержанием органических растворителей, поэтому колонки подвержены фазовому коллапсу
4. Не существует метода для определения всех вышеперечисленных компонентов
за одну хроматограмму
Преимущества нашего ВЭЖХ приложения:

1. Не используются ион-парные реагенты, отличная воспроизводимость
2. Методика подходит для анализа любых объектов
3. Колонки не подвержены фазовому коллапсу
Что можно улучшить: 

1. Есть возможность еще больше увеличить удерживание для бóльшей специфичности наиболее полярных кислот
2. Можно добавить мелеиновую, фумаровую, аскорбиновую, пропионовую, масляную, изомасляную, пировиноградную, кетоглутаровую, гликолевую, оксалоацетовую кислоты.

Наш вариант разделения: 
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Рис. 6 Определение органических кислот (винная (1), хинная (2), шикимовая (3), яблочная (4), молочная (5), уксусная (6), лимонная (7), янтарная (8)) в клюквенном соке
Черным – стандартный раствор

Синим – реальный образец клюквенного сока

A-1-5. Аскорбиновая, сорбиновая и бензойная кислоты в продуктах питания

Определяемые соединения:

Аскорбиновая кислота
Сорбиновая кислота
Бензойная кислота
Объекты:
Напитки и соки
Витаминные лекарственные препараты и БАДы
Пищевая (в том числе молочная) продукция

Соответствует ГОСТам:
ГОСТ 34151-2017
ГОСТ 34133-2017
ГОСТ Р ЕН 14130-2010
МВИ.МН 2146-2004
ГОСТ 31643-2012

Недостатки существующих ВЭЖХ приложений:

1. Существующие методики имеют низкую специфичность и низкая правильность определения
2. Не существует метода для определения вышеперечисленных компонентов
за одну хроматограмму
3. Колонки сильно загрязняются матрицей таких проб как молочные продукты

Преимущества нашего ВЭЖХ приложения:

1. Колонки устойчивы к матрицам таких проб молочные продукты,

2. Предельно малая длительность анализа (5 минут).

Наш вариант разделения: 
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Рис. 7 Определение сорбиновой (1), бензойной (2) и аскорбиновой (3) кислот в двух образцах энергетических напитков с разным профилем опредляемых компонентов 
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Рис. 8 Определение сорбиновой (1), бензойной (2) и аскорбиновой (3) кислот в образцах (соответственно) апельсинового сока, рябинового сока, клюквенного сока, витаминизированного молока и мороженного 

A-1-6. Витамины группы B: B1, B2, B3, B6 – и кофеин
Определяемые соединения:

Кофеин
Тиамин
Рибофлавин
Никотинамид
Пиридоксин.
Объекты:
Напитки и соки
Витаминизированная пищевая (в том числе молочная) продукция

Витаминные лекарственные препараты и БАДы
Премиксы 

Соответствует ГОСТам:
ГОСТ 32903-2014
Преимущества нашего ВЭЖХ приложения:

1. Не используются ион-парные реагенты, отличная воспроизводимость
2. Методика подходит для анализа любых объектов на основе воды
3. Не существует метода для определения вышеперечисленных компонентов
за одну хроматограмму
Что можно улучшить: 

1. Есть возможность добавить никотинамид и тиамин.

2. Сделать флуориметрическое (ФЛД) детектирование вместо УФ для повышения чувствительности анализа (как прямое, так и с пост-колоночной модификацией)
Наш вариант разделения: 
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Рис. 9 Хроматограмма раствора смеси кофеина (1), рибофлавина (2) и пиридоксина (3)
A-1-7. Групповой анализ водорастворимых витаминов B: B1, B2, B3, B6, B9, P и C 
Определяемые соединения:

Тиамин (B1)
Рибофлавин (B2)
Никотинамид (B3)
Пиридоксин (B6)
Фолиевая кислота (B9)
Рутин (Р)

Аскорбиновая кислота (С)
Объекты:

Витаминные лекарственные препараты и БАДы

Премиксы и комбикорма 

Витаминизированная пищевая (в том числе молочная) продукция

Соответствует ГОСТам:

ГОСТ 32903-2014

Преимущества нашего ВЭЖХ приложения:

4. Не используются ион-парные реагенты, отличная воспроизводимость
5. Не используется градиентное элюирование, отличная воспроизводимость
6. Методика подходит для анализа любых объектов
7. Не существует метода для определения вышеперечисленных компонентов
за одну хроматограмму
Что можно улучшить: 

1. Оптимизировать селективность разделения, сделать условия разделения более мягкими

2. Проверить ее на различных типам реальных образцов
3. Сделать флуориметрическое (ФЛД) детектирование вместо УФ для повышения чувствительности анализа (как прямое, так и с пост-колоночной модификацией)
Наш вариант разделения: 
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Рис. 10 Хроматограмма раствора водорастворимых витаминов
No  Время  Разрешение        ТТ  Асимм. 

       мин       n,n+1                   

  2  1.865        6.60      6530    1.21 - никотинамид
  3  2.538        3.96      8157    1.02 - рутин
  4  3.048        9.38      6980    1.01 – рибофлавин

  5  4.533        4.98     11157    1.15 - пиридоксин

  6  5.508       15.74      9992    0.94 - аскорбат

  7  11.19       11.47      7895    0.91 - фолат

  8  17.91        0.00     11437    1.00 - тиамин

A-1-8. Ароматические (бензойные, коричные, фенилуксусные и т.д.) кислоты и соответствующие альдегиды

Определяемые соединения:

Кислоты: 
Галловая
Сиреневая
Ванилиновая
p-гидроксибензойная
Синаповая
Феруловая
p-кумаровая
Альдегиды:
5-гидроксиметилфурфурол
Фурфурол
5-метилфурфурол
Сиреневый альдегид
Ванилин
Синаповый альдегид
Конифериловый альдегид
Этилванилин
Объекты:
Алкогольные напитки: коньяк, бренди, вина
БАДы
Растительные экстракты

Что можно улучшить: 

Есть возможность добавить следующие кислоты: кафтаровая, цикориевая, миндальная, салициловая, гомованилиновая, индолилуксусная, хлорогеновая, и другие.

Наш вариант разделения: 
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Рис. 13. Хроматограмма раствора смеси некоторых ароматических кислот и альдегидов
A-1-9. Флаванолы

Определяемые соединения:
Кверцитин

Кемпферол

Изорамнитин

Мирицитин

Ларицитрин

Сирингетин
Объекты: БАДы, растительные экстракты, вина.
Наш вариант разделения: 
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Рис. 14 Хроматограмма гидролизата БАД гинкго билоба.
6.3 – неидентифицированный флаванол

7.9 – неидентифицированный флаванол

10.6 – кверцетин

12.74 – изорамнетин

16.0 – неидентифицированный флаванол

16.7 – кемпферол 
A-1-10.  Жирорастворимые витамины и каротеноиды
Определяемые соединения:
Формы витамина А:

ретинол

ретиналь

ретинол-пальмитат

Витамин D3 (холекальциферол)

Витамин D2 (эргокальциферол)

Формы витамина Е:

α-токоферол

токоферол-ацетат

токоферол-сукцинат

α -токотриенол

Витамин К1 (филлохинон)

Витамин К2 (менахинон).

Объекты: 

Премиксы и комбикорма

Витаминные лекарственные препараты и БАДы

Пищевая продукция

Растительное сырье

Растительные масла

Соответствует ГОСТам:

ГОСТ ISO 20633-2018

ГОСТ 33277-2015

ГОСТ 32916-2014

ГОСТ 32307-2013

ГОСТ Р 54637-2011

ГОСТ Р 54635-2011

ГОСТ Р 54634-2011

ГОСТ Р 52147-2003

Недостатки существующих ВЭЖХ приложений:

1. Не существует методики, которая бы позволила делать анализ как с омылением, так и без омыления. Как правило, анализ делают исключительно с омылением, и часто теряя целевые вещества, тогда как сама эта процедура очень трудоемка
2. Плохое определение витаминов группы D на фоне типичной матрицы

3. Колонки сильно загрязняются матрицей даже после омыления,

4. Традиционно не определяются многие витамины, такие как: К1, К2, убихиноны, токотриенолы и т.д.

В нашем ВЭЖХ приложении все эти недостатки будут устранены, а также можно разработать расширенную методику, включающую определение каротенодов: лютеина, зеаксантина, ликопена 
A-2-1. Бетаины и Таурин

Определяемые соединения:
Бетаин

Карнитин

Таурин
Объекты:

Напитки и соки

Витаминные лекарственные препараты и БАДы

Премиксы. 

Что можно улучшить: 
1. Необходимо убедиться в воспроизводимости на разных образцах премиксов и энергетиков.

2. Есть возможность добавить таурин, подключив рефрактометр.

Наш вариант разделения: 
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Рис. 15 Хроматограмма раствора смеси бетаинов.
Время удерживания бетаина – 3,32 мин

Время удерживания карнитина – 6,50 мин
A-2-2.  Глутамат 

Определяемые соединения: 

Глутамат

Соответствует ГОСТу:

ГОСТ 34448-2018
Объекты:

Продукты питания

Премиксы

Преимущества нашего ВЭЖХ приложения: 

1. Предельно малая длительность анализа (3 минуты)

2. Хорошая воспроизводимость методики

3. Высокая специфичность

Наш вариант разделения: 
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Рис. 16. Определение глутамата в пищевой продукции

Время удерживания глутамата – 2,33 минуты
A-2-3. Сахара и полиспирты
Определяемые соединения:
Глицерин
Глюкоза
Фруктоза
Галактоза
Арабиноза
Сахароза
Мальтоза
Лактоза 
Объекты:
Напитки, соки, вина и иная пищевая продукция.
Соответствует ГОСТам:
ГОСТ 31669-2012

Недостатки существующих ВЭЖХ приложений:

1. Колонка быстро выходит из строя, что делает анализ очень дорогим
2. Глюкоза и фруктоза плохо разделяются, поэтому анализ неточный

3. Очень широкие пики.

В нашем ВЭЖХ приложении все эти недостатки будут устранены
В. ВЭЖХ методики с комплексной пробоподготовкой

В-1-1. Аминокислотный анализ (ВЭЖХ-ФЛД, предколоночная дериватизация)
Определяемые соединения:
	Стандартные аминокислоты:
	Другие аминокислоты:
	Короткие пептиды:

	Аланин
	Цистин
	L-аланил-глутамин

	Аргинин
	Гомоцистеин
	Креатин

	Аспарагин
	Селеноцистеин
	

	Аспаригиновая кислота
	Пирролизин
	

	Валин
	Глутатион
	

	Глутаминовая кислота
	ГАМК
	

	Глутамин
	β-аланин
	

	Глицин
	Цитруллин
	

	Гистидин
	Саркозин
	

	Изолейцин
	Гидрокси-L-пролин
	

	Лейцин
	Орнитин
	

	Лизин
	5-аминолевулиновая кислота
	

	Метионин
	
	

	Пролин
	
	

	Серин
	
	

	Треонин
	
	

	Триптофан
	
	

	Тирозин
	
	

	Фенилаланин
	
	

	Цистеин
	Всего – 34 соединения


Определение расширенного списка аминокислот методом ВЭЖХ с предколоночной дериватизацией:

· в гидролизатах комбикормов и продуктов питания (с УФ детектированием)

· в биологических пробах (в флуориметрическим детектированием) 

Предполагаемые реимущества нашего ВЭЖХ приложения:

1. Не используются токсичные растворители, включенные в списки прекурсоров (таких как ацетонитрил и метанол),

2. Определяется расширенный набор аминокислот с высокой разрешающей способностью

3. Время анализа полного набора аминокислот – не более 30 минут.
В-1-2. Бенз(а)пирен в продуктах питания (ВЭЖХ-ФЛД) 

Соответствует гостам ГОСТам:
ГОСТ 32123-2013, ГОСТ 32258-2013, ГОСТ 31745-2012, ГОСТ 30087-93, МУК 4.1.1274-03, ГОСТ Р 51650-2000 
Недостатки существующих ВЭЖХ приложений:

- крайне низкая степень излечения, низкая правильность анализа

- крайне сложная и ресурсозатратная подготовка пробы
Наш вариант пробоподготовки и разделения: 
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Рис. 17 Хроматограмма ПАУ в консервах шпрот с натуральным содержанием бенз(а)пирена на уровне порядка 5% от ПДК.
	
	Степень извлечения по нашему методу, %
	Степень извлечения по стандартному методу, %

	Нафталин
	68
	21

	Аценафтилен
	79
	16

	Фенантрен
	94
	15

	Хризен
	93
	14

	Бенз(а)пирен
	77
	< 10

	Дибенз(a,h)антрацен
	65
	< 10


Рис. 18 Степени извлечения ПАУ из растительного масла по нашему и стандартному методам.

В-1-3.  Зеараленон в зерне и зернопродуктах (ВЭЖХ-ФЛД) 

Соответствует гостам ГОСТам:
ГОСТ 15850-2013 
Недостатки существующих ВЭЖХ приложений:

- необходимость применения ИФА материалов для очистки экстрактов, высокая себестоимость анализа
В-1-4.  Охратоксины А и В в зерне и зернопродуктах (ВЭЖХ-ФЛД) 

Соответствует гостам ГОСТам:
ГОСТ ISO 15141-2-2013 
Недостатки существующих ВЭЖХ приложений:

- необходимость применения ИФА материалов для очистки экстрактов, высокая себестоимость анализа
В-1-5. Афлатоксины B1, B2, G1, G2 в зерне и зернопродуктах (ВЭЖХ-ФЛД) 

Соответствует гостам ГОСТам:
ГОСТ 31748-2012, ГОСТ 32251-2013, ГОСТ ISO 14718-2017, МУ 4082-86, ГОСТ 30711-2001

Недостатки существующих ВЭЖХ приложений:

- необходимость применения ИФА материалов для очистки экстрактов, высокая себестоимость анализа
- применение дериватизации – устаревшего подхода, необходимость которого была вызвана низкой чувствительностью ФЛД детекторов в прошлом
В-1-6. Фуминозины B1 и B2 в зерне и зернопродуктах (ВЭЖХ-ФЛД, постколоночная дериватизация) 

Соответствует гостам ГОСТам:
ГОСТ EN 14352-2013, ГОСТ EN 13585-2013, МУК 4.1.1962-05

Недостатки существующих ВЭЖХ приложений:

- необходимость применения ИФА материалов для очистки экстрактов, высокая себестоимость анализа
В-1-7. Биогенные амины в продуктах питания (ВЭЖХ-ФЛД, постколоночная дериватизация) 

Определяемые соединения: 

Тирамин, Гистамин, Путресцин, Кадаверин, Спермидин, Спермин 

Соответствует гостам ГОСТам: ГОСТ 31789-2012
В-1-8. Остаточные фторхинолоновые антибиотики (ВЭЖХ-ФЛД, напрямую) 

энрофлоксацин, моксифлоксацин, офлоксацин, ломефлоксацин, ципрофлоксацин 
Наш вариант разделения: 
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Рис. 19 Хроматограмма стандартов фторохинолонов.
В-1-9. Остаточные тетрациклиновые антибиотики  (ВЭЖХ-ФЛД, напрямую) 

В-1-10. Остаточные сульфаниламидные антибиотики (ВЭЖХ-ФЛД, постколоночная дериватизация)

Наш вариант разделения:
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Рис. 20 Хроматограмма стандартов: триметоприм и сульфаниламидные антибиотики
В-1-11. Остаточные аминогликозидные антибиотики (ВЭЖХ-ФЛД, постколоночная дериватизация)  

В-1-12. Остаточные полиэфирные антибиотики (монензин A,B, наразин, салиномицин) (ВЭЖХ-ФЛД, постколоночная дериватизация) 

В-1-13. Остаточные бета-лактамные, плевромутилиновые и линкозамидные антибиотики, пенициллины и цефалоспорины (ВЭЖХ-ФЛД, постколоночная дериватизация)
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Рис. 21 Хроматограмма стандартов антибиотиков.
В-1-14. Остаточные макролидные антибиотики (ВЭЖХ-ФЛД, постколоночная дериватизация)

В-1-15. Остаточные бензотриазольные и аллиламиновые фунгициды и антигельминтики (ВЭЖХ-ФЛД, напрямую)

тиабендазол, альбендазол, мебендазол, камбендазол, флубендазол, тербинафин, бутенафин 
Наш вариант разделения: 
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Рис. 22 Хроматограмма раствора смеси стандартов
1 – тербинафин, 3 - тиабендазол
В-1-16. Остаточные полиеновые фунгициды (в т.ч. натамицин) (ВЭЖХ-ФЛД, постколоночная дериватизация)

В-1-17. Остаточный ласалоцид в кормах (ВЭЖХ-ФЛД, напрямую)   

В-2-1. Патулин в соках и концентратах (ВЭЖХ-УФ)

Соответствует гостам ГОСТам: ГОСТ 28038-2013, ГОСТ Р 51435-99 
Недостатки существующих ВЭЖХ методик:

- низкая и нестабильная степень извлечения, низкая правильность
- неспецифичное разделение, низкая правильность
Наш вариант пробоподготовки и разделения: 


[image: image24.png]




[image: image25.png]EEEEEEEEEEERE




Рис. 23 Хроматограммы a) образца апельсинового сока, зараженного патулином на уровне 100 мкг/кг; б) образца апельсинового сока, не зараженного патулином. Элюент 1. 1 – патулин, 2 – ОМФ.
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Рис.24 Хроматограммы образца концентрата яблочного сока с натуральным загрязнением патулином: 11.6 мкг/кг (около 5% от ПДК с учетом разведения). a) исходный образец; б) образец с добавленным для идентификации патулином. Элюент 2. 1 – патулин, 2 – ОМФ.

В-2-2. Вомитоксин (ДОН) в зерне и зернопродуктах (ВЭЖХ-УФ)

Соответствует гостам ГОСТам:
ГОСТ 28038-2013, ГОСТ Р 51435-99 
Недостатки существующих ВЭЖХ методик:

- необходимость применения ИФА материалов для очистки экстрактов, высокая себестоимость анализа
Наш вариант пробоподготовки и разделения (без ИФА материалов): 
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	No
	Имя
	Время, мин
	ТТ
	Асимм.

	1
	ДОН
	11.6
	20500
	1.0


Рис. 25 Типовая хроматограмма муки с внесенным ДОН на уровне 10% от ПДК

В-2-3. Остаточный левомицетин (ВЭЖХ-УФ)

С-1. Определение ароматических соединений в различных топливах (ВЭЖХ-УФ-ФЛД)
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Рис. 26 Хроматограмма моно-, би- и три- ароматических углеводородов в бензине Аи-95.
1 – алифатические, 2 – моноароматические, 3 – бициклические  углеводороды.
С-2. Определение пестицидов глифосата и глифозината в растительном сырье и грунтовых водах (ВЭЖХ-ФЛД)

С-3. Определение N-метилкарбаматных пестицидов в растительном сырье и грунтовых водах (ВЭЖХ-ФЛД) 
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