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5-Нитро-2-фуральдегид предложен в качестве нового дериватизирующего агента при определении
четырех метаболитов нитрофуранов – 3-амино-2-оксазолидинона, 3-амино-5-метилморфолино-2-
оксазолидинона, 1-аминогидантоина и семикарбазида в куриных яйцах методом ВЭЖХ с тандемным
масс-спектрометрическим детектированием. Идентифицированы продукты реакции дериватизации.
Показано, что ими являются исходные нитрофураны – фуразолидон, фуралтадон, нитрофурантоин и
нитрофуразон соответственно. Пробоподготовка включает кислотный гидролиз и дериватизацию,
удаление жиров экстракцией гексаном и дальнейшую очистку экстрактов на картриджах, заполнен-
ных сверхсшитым полистиролом Диапак П-3. Способ обеспечивает количественное выделение ме-
таболитов (степени выделения составляют от 95 до 106%) и хорошую воспроизводимость (sr ≤ 0.13).

Ключевые слова: метаболиты нитрофуранов, 5-нитро-2-фуральдегид, сверхсшитый полистирол,
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DOI: 10.31857/S0044450221110086

Нитрофураны представляют собой класс син-
тетических антибактериальных препаратов, ко-
торые используют в практической медицине с се-
редины 20 века. Препараты нитрофурановой
группы обладают широким спектром антимик-
робного действия и активны в отношении многих
грамположительных и грамотрицательных бакте-
рий, а также трихомонад, лямблий, трипаносом и
ряда других микроорганизмов, включая и те их
штаммы, которые устойчивы к антибиотикам и
сульфаниламидным препаратам [1]. До недавнего
времени эти антимикробные препараты широко
применяли в животноводстве в качестве стимуля-
торов роста, а также в ветеринарной практике для
профилактики и лечения некоторых бактериаль-
ных инфекций у сельскохозяйственных живот-
ных, рыб, пчел и для уничтожения или замедле-
ния роста бактерий в аквакультурной промыш-
ленности [2].

В животноводстве чаще всего используют фу-
разолидон, фуралтадон, нитрофурантоин и нит-
рофуразон (фурацилин). Характерной чертой

этих нитрофуранов является быстрый метаболизм,
приводящий к образованию основных метабо-
литов – 3-амино-2-оксазолидинона, 3-амино-5-
метилморфолино-2-оксазолидинона, 1-аминоги-
дантоина и семикарбазида соответственно [3]. Эти
метаболиты могут оставаться в организме животно-
го в течение недель, возможно, даже месяцев в виде
связанных с белками соединений. После того как
было установлено, что метаболиты нитрофуранов
обладают мутагенными и канцерогенными свой-
ствами [4], во многих странах, включая Россию,
их использование в ветеринарии было полностью
запрещено [5, 6]. В Европейском и Таможенном
союзах установлены максимально допустимые
уровни (МДУ) остаточных количеств метаболи-
тов нитрофуранов в продуктах питания
(1 мкг/кг). Однако мониторинг качества пище-
вых продуктов, проводимый в разных странах,
указывает на то, что, несмотря на установленный
законом запрет, их продолжают использовать по
причине высокой антибактериальной активности
и низкой стоимости [7–10]. Таким образом, зада-
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ча определения метаболитов нитрофуранов в пи-
щевых продуктах животного происхождения на
уровне МДУ по-прежнему остается актуальной.

В настоящее время идентификацию и опреде-
ление метаболитов нитрофуранов в пищевых
продуктах (в мясе [11–14], в том числе курином
[15–17], яйцах [13, 15, 17–20], меде [13, 16, 20], мо-
локе [13, 16, 21, 22], морепродуктах [23–26]) чаще
всего проводят методом ВЭЖХ−тандемной масс-
спектрометрии (ВЭЖХ−МС/МС). Проблемы,
возникающие при их определении, в основном
связаны с пробоподготовкой: необходимостью
проведения кислотного гидролиза − для осво-
бождения метаболитов, связанных с белками, де-
риватизации – для получения более гидрофоб-
ных производных, дополнительных методов
очистки – для удаления мешающих компонентов
и минимизации матричных эффектов. И, нако-
нец, еще одна проблема связана с высокой стои-
мостью стандартных образцов метаболитов и
продуктов их дериватизации. На этом фоне пер-
спективен поиск как новых дериватизирующих
агентов, так и новых вариантов пробоподготовки,
в том числе основанных на твердофазной экс-
тракции (ТФЭ).

Во всех официальных методиках [27–29] и ра-
ботах, перечисленных выше, кислотный гидро-
лиз и дериватизацию проводят в одну стадию пу-
тем длительного нагревания (не менее 16 ч при
37–40°C) анализируемых образцов с 0.1–0.2 М
соляной кислотой и дериватизирующим агентом,
в качестве которого чаще всего используют 2-нит-
робензальдегид (2-НБА). В большинстве исследо-
ваний гидролизат, содержащий производные мета-
болитов, дополнительно очищают с помощью ТФЭ
[11, 13, 19–21, 23, 26] или жидкостно-жидкостной
экстракции [12, 14–18, 22, 24, 25, 27].

Помимо 2-НБА для дериватизации используют,
хотя и значительно реже, другие дериватизирую-
щие агенты. Так, например, 2-нафтальдегид [30],
2,4-динитрофенилгидразин [31] и п-диметилами-
нобензальдегид [32] использовали в сочетании с
масс-спектрометрическим детектированием, а
2-гидрокси-1-нафтальдегид [33, 34], 2-(11H-бен-
зо-[a]-карбазол-11-ил)этилхлорформиат [35], флу-
оренилметилоксикарбонил хлорид [36], 4-(карба-
зол-9-ил)бензилхлорформиат [37], 7-(диэтилами-
но)-2-оксохромен-3-карбальдегид [38] и 4-(ак-
ридон-10-ил)бензальдегид [39] – с флуоресцент-
ным детектированием.

В настоящей работе для дериватизации мета-
болитов нитрофуранов предложено использовать
новый дериватизирующий агент 5-нитро-2-фу-
ральдегид (5-НФА), а для очистки гидролизата –
сверхшитый полистирол (ССПС), которые ранее
для этих целей не применяли. Важно отметить,
что метаболиты нитрофуранов взаимодействуют
с 5-НФА с образованием соответствующих ис-

ходных нитрофуранов. Таким образом, при ис-
пользовании этого дериватизирующего агента
становится возможным заранее выбрать условия
пробоподготовки и определения с помощью нит-
рофуранов, а не продуктов дериватизации мета-
болитов, что ускоряет анализ и снижает его стои-
мость.

Цель настоящей работы состояла в изучении
особенностей дериватизации метаболитов нитро-
фуранов с 5-НФА, идентификации полученных
продуктов и оценке возможности использования
ССПС Диапак П-3 для очистки гидролизата, по-
лученного в процессе пробоподготовки куриных
яиц перед ВЭЖХ−МС/МС-определением.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ
Реактивы. Использовали метанол для ВЭЖХ,

ацетонитрил для ВЭЖХ, муравьиную кислоту,
н-гексан (Fisher Scientific Inc., США), 5-нитро-2-
фуральдегид (Sigma-Aldrich, США), соляную
кислоту ч. д. а., гидрофосфат калия ч. д. а., три-
хлоруксусную кислоту ч. д. а., сверхсшитый поли-
стирол Диапак П-3 (БиоХимМак, Россия). По-
следний перед использованием активировали аце-
тонитрилом. Очищенную воду получали с помощью
системы Milli-Q Synthesis (Millipore, США).

В качестве стандартных образцов использова-
ли фуразолидон (ФЗ), фуралтадон (ФД), нитро-
фурантоин (НФТ), нитрофуразон (НФ), 3-ами-
но-2-оксазолидинон (АОЗ), 3-амино-5-метил-
морфолино-2-оксазолидинон (AМОЗ), 1-амино-
гидантоина (АГД) гидрохлорид, семикарбазида
(СЕМ) гидрохлорид с содержанием основного ве-
щества не менее 95.0% (Sigma-Aldrich, США). В
качестве внутренних стандартов метаболитов
нитрофуранов использовали D5-3-амино-5-метил-
морфолино-2-оксазолидинон (D5-АМОЗ), 13С3-
аминогидантоин (13С3-АГД), D4-3-амино-2-окса-
золидинон (D4-АОЗ), 15N,13C-семикарбазид
(15N,13C-СЕМ) с содержанием основного веще-
ства не менее 99.0% (Witega, Германия).

Исходные растворы нитрофуранов и их мета-
болитов с концентрацией 200 мкг/мл готовили
растворением соответствующей навески в мета-
ноле. Растворы хранили при –20°С не более ше-
сти месяцев. Растворы смеси нитрофуранов и ме-
таболитов нитрофуранов с концентрацией
1000 нг/мл готовили путем разбавления исходных
веществ в метаноле. Аналогичным образом гото-
вили раствор смеси внутренних стандартов с кон-
центрацией 1000 нг/мл. Срок хранения смесей
составлял 1 мес. Рабочие растворы готовили раз-
бавлением исходных метанолом в день использо-
вания.

Анализируемые образцы. Использовали образ-
цы яиц, собранные Центральной научно-методи-
ческой ветеринарной лабораторией (Москва,
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Россия) в 2021 г. в процессе государственно мо-
ниторинга пищевой продукции. Образцы храни-
ли при –4°С в холодильнике.

Аппаратура. Использовали высокоэффектив-
ный жидкостной хроматограф ExionLC (Shimad-
zu, Япония) в сочетании с тройным квадруполь-
ным масс-спектрометрическим детектором
SCIEX Triple QuadTM 5500 (AB Sciex, Сингапур),
оснащенный бинарным насосом и автосампле-
ром. Разделение проводили на колонке Acclaim™
120 C18 (100 × 2.1 мм) c диаметром зерна сорбента
3.0 мкм (Thermo Scientific, США) в режиме гради-
ентного элюирования. Применяли аналитиче-
ские весы Sartorius AC 121S (Sartorius, Германия),
систему подготовки деионизированной воды
Milli-Q Synthesis (Millipore, США), центрифугу
лабораторную Thermo Scientific SL40R (Thermo
Scientific, США), систему упаривания закрытого
типа TurboVapII.CaliperLifeSciences (Caliper Life
Sciences, США), вакуумную установку для ТФЭ
М6 (Манифолд, Россия), шейкер для пробирок
MultiReax (Heidolph, Германия).

Условия хроматографического разделения и де-
тектирования. Использовали подвижные фазы,
состоящие из 0.5%-ной муравьиной кислоты в
воде (А) и 0.5%-ной муравьиной кислоты в смеси
ацетонитрила и метанола (50 : 50) (Б). Разделение
проводили, применяя следующую программу
градиентного элюирования: 20–80% B (0–7 мин),
80% B (7–7.5 мин), 80–20% B (7.5–8 мин). Ско-
рость потока составляла 0.3 мл/мин. Температуру
колонки и автосамплера поддерживали во время
работы на уровне 40 и 15°C соответственно, объем
вводимой пробы составлял 10 мкл.

Тройной квадрупольный масс-спектрометр
(SCIEX 5500 Triple QuadTM 5500) настраивали на
сбор данных в режиме мониторинга множествен-
ных реакций (ММР). Установлены следующие
оптимальные значения параметров: напряжение
на распыляющем капилляре 4500 В; температура
испарителя 550°C; в качестве газа завесы и газа в
ячейке использовали азот; давление газа соударе-
ний составляло 10 фунтов на квадратный дюйм
(psi), давление газа завесы – 35 psi, давление осу-
шающего и распыляющего газов – 50 psi; входной
потенциал 10 В.

Идентификация и определение. Продукты дери-
ватизации метаболитов нитрофуранов с 5-НФА
идентифицировали по полученным хроматограм-
мам с использованием программного продукта An-
alyst 1.6.3. (AB Sciex, Сингапур). Неизвестную кон-
центрацию аналита в пробе определяли методом
градуировочного графика (матричная градуиров-
ка). Аналитическим сигналом служило отношение
площади пика аналита к площади пика соответ-
ствующего внутреннего стандарта.

Пробоподготовка. В центрифужную пробирку
емк. 50 мл вносили (2.00 ± 0.02) г тщательно из-

мельченной пробы куриных яиц, добавляли
40 мкл раствора внутреннего стандарта (1000 нг/мл),
100 мкл метанола, 8 мл 0.1 М соляной кислоты и
100 мкл 0.2 М 5-НФА в метаноле для проведения
дериватизации. Содержимое пробирки переме-
шивали на шейкере в течение 20 мин и помещали
в термостат на 16 ч при 37°C. После кислотного
гидролиза и дериватизации образцы охлаждали
до комнатной температуры, добавляли 1 мл 20%-
ного раствора трихлоруксусной кислоты для оса-
ждения белков, перемешивали на шейкере в тече-
ние 10 мин. Затем добавляли 10 мл деионизирован-
ной воды, доводили значение рН до 4 добавлением
раствора K2НРО4 (1 М раствор), добавляли 5 мл
гексана для обезжиривания пробы, перемешивали
на шейкере в течение 10 мин и центрифугировали
при 4000 об/мин в течение 10 мин. Гексан удаля-
ли, а водный слой очищали методом ТФЭ с помо-
щью картриджа шприцевого типа, заполненного
30 мг ССПС (30 × 10 мм или 10 × 6 мм). Твердофаз-
ную экстракцию проводили на вакуумной уста-
новке для ТФЭ (Манифолд М6, Россия). Кар-
тридж кондиционировали 2 мл ацетонитрила и
3 мл деионизированной воды. Перед элюирова-
нием картридж промывали 3 мл деионизирован-
ной воды, а затем элюировали аналиты 2 мл аце-
тонитрила. Элюаты упаривали в атмосфере азота
при 40°C досуха, вновь растворяли в 0.5 мл смеси
подвижных фаз A и Б (80 : 20) и использовали для
дальнейшего ВЭЖХ−МС/МС-анализа.

Степень извлечения. Степени извлечения мета-
болитов нитрофуранов из яиц определяли, вводя
в образцы яиц, не содержащих исследуемых со-
единений, известные количества добавок метабо-
литов: 0.5, 1 и 20 нг/г. Степени выделения (R, %)
рассчитывали по формуле:

где с – найденное значение концентрации анали-
та в образце, нг/г; с0 – значение концентрации
добавки, нг/г.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ
Дериватизация и идентификация продуктов де-

риватизации. Известно, что метаболиты нитрофу-
ранов в кислых растворах вступают в реакцию
конденсации с 2-нитробензальдегидом с образо-
ванием 2-нитрофенильных производных – осно-
ваний Шиффа. По аналогии можно предполо-
жить, что в случае 5-нитро-2-фуральдегида про-
дуктами такого взаимодействия будут исходные
нитрофураны, образующиеся в процессе проте-
кания реакции конденсации в соответствии со
схемой, приведенной на рис. 1.

Для ВЭЖХ−МС/МС-идентификации продук-
тов дериватизации, которыми, как отмечено вы-
ше, являются исходные нитрофураны, использо-
вали метод MМР. Стандартные растворы нитро-

( )0(%) 100,R c c= ×
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фуранов (0.1 мкг/мл) вводили непосредственно в
масс-спектрометр для получения ионов-предше-
ственников и характерных дочерних ионов. В ка-
честве ионов-предшественников выбрали харак-
терные молекулярные ионы; для каждого соеди-
нения контролировали два иона-продукта. Для
количественной оценки отслеживали наиболее
интенсивный переход ММР, а также второй пере-
ход для подтверждения. Потенциал декластериза-
ции и энергия соударений двух наиболее распро-
страненных переходов оптимизировали в режимах
положительных или отрицательных ионов. Фура-
золидон и фуралтадон образуют протонированные
формы [M + H]+, нитрофурантоин и нитрофура-
зон образуют ионы [M – H]–. Наилучшие условия
ионизации получили при использовании мура-
вьиной кислоты в качестве добавки. Параметры
MМР для нитрофуранов и внутренних стандар-
тов приведены в табл. 1.

При выборе условий дериватизации варьиро-
вали время, температуру, концентрацию 5-НФА
и значение pH реакционной смеси (рис. 2). О вы-
ходе продуктов судили, сравнивая значения пло-
щадей хроматографических пиков. Как видно из
рис. 2а, реакция между 5-НФА и метаболитами
протекает быстро даже при комнатной темпера-
туре, максимальный отклик детектора достигает-

ся спустя 15 мин и остается неизменным в тече-
ние 75 мин. Максимальный выход продуктов
практически не зависит от температуры в диапа-
зоне 20–40°C (рис. 2б). Выход продуктов увели-
чивается при увеличении концентрации 5-НФА в
реакционной смеси от 0.1 до 1 мМ и не изменяет-
ся при дальнейшем увеличении концентрации до
8 мМ (рис. 2в). Данные, приведенные на рис. 2г,
указывают на то, что реакция нуклеофильного
присоединения 5-НФА к метаболитам нитрофу-
ранов сильно зависит от рН: максимальный выход
продуктов наблюдается в интервале pH 1.0–2.5.
Учитывая условия кислотного гидролиза, во всех
дальнейших исследованиях дериватизацию про-
водили при рН 1.0.

Для оценки возможности проведения дерива-
тизации метаболитов нитрофуранов одновремен-
но с кислотным гидролизом моделировали усло-
вия, регламентированные действующим ГОСТ
[29], в котором в качестве дериватизирующего
агента используют 2-НБА. Для этого к 40 мкл рас-
твора смеси метаболитов (1 мкг/мл) добавляли
5 мл 0.1 М HCl и 100 мкл 0.2 М раствора 5-НФА в
метаноле, перемешивали и помещали в водяную
баню с температурой 37°С на 16 ч. Гидролизат
охлаждали, полученные продукты выделяли на
картридже, заполненном ССПС, и проводили

Рис. 1. Предполагаемая схема взаимодействия 5-нитро-2-фуральдегида с метаболитами нитрофуранов.
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Таблица 1. Основные характеристики продуктов дериватизации метаболитов нитрофуранов с 5-нитро-2-фураль-
дегидом, определяемых методом ВЭЖХ−МС/МС в режиме мониторинга множественных реакций

* Потенциал декластеризации, ** энергия соударений, *** входной потенциал.

Метаболит
Нитрофуран

(продукт 
дериватизации)

tR, мин Q1 m/z Q3 m/z ПД*, B ЭС**, эВ EP***, В

AМОЗ ФД 2.18 325.0(+) 252.0/281.0 60/60 25/19 10/10
AОЗ ФЗ 3.67 226.0(+) 122.0/113.0 60/60 18/19 10/10
АГД НФТ 3.43 236.8(–) 151.9/123.8 –100/–100 –17/–21 –10/–10
СЕМ НФ 3.32 196.8(–) 149.9/123.8 –100/–100 –13/–14 –10/–10
D5-AМОЗ D5-ФД-D5 2.18 330.0(+) 286.0 60 19 10
D4-AОЗ D4-ФЗ 3.67 230.0(+) 117.0 60 19 10
13C3-АГД 13C3-НФТ 3.43 239.8(–) 151.9 –100 –17 –10
15N13C-СЕМ 15N13C-НФ 3.32 199.8(–) 152.9 –100 –13 –10

ВЭЖХ−МС/МС-определение. Метаболиты нит-
рофуранов идентифицировали по абсолютному
времени удерживания для хроматографических
пиков целевых веществ, регистрируемых в режи-
ме мониторинга множественных реакций. Дан-
ные, представленные в табл. 1, подтверждают, что
в результате взаимодействия метаболитов нитро-
фуранов с 5-НФА образуются исходные нитрофу-
раны. Основные характеристики совпадают с со-
ответствующими значениями для нитрофуранов,
приведенными в работах [40, 41]. Выход продук-
тов реакции дериватизации составляет 95–100%.

Выбор условий твердофазной экстракции нитро-
фуранов на сверхсшитом полистироле. Как показа-
ли исследования последних лет, в том числе и
проводимые в нашей научной группе, весьма пер-
спективными сорбентами для ТФЭ органических
соединений из водных растворов оказались
сверхсшитые полистиролы и, в частности, ССПС
Диапак П-3 [42]. Этот сорбент отличается нано-
пористой структурой, высокоразвитой удельной
поверхностью в сочетании с аномально высоким
значением площади поверхности, приходящейся
на микропоры, сочетанием гидрофобности и
смачиваемости водой поверхности частиц сор-
бентов, выраженным сродством к полярным ор-
ганическим соединениям, высокой химической и
механической устойчивостью и хорошей регене-
рируемостью. При выборе условий ТФЭ нитро-
фуранов – продуктов дериватизации метаболитов
нитрофуранов с 5-НФА на ССПС Диапак П-3 ва-
рьировали массу сорбента, рН раствора, природу
и объем элюента. Для минимизации объема элю-
ента оказалось целесообразным использование
картриджа (10 × 6 мм), заполненного 0.030 г
ССПС. Установлено, что нитрофураны количе-
ственно сорбируются на ССПС в интервале
рН 1–7.5, значения степеней извлечения (%) фу-
разолидона, фуралтадона, нитрофурантоина и

нитрофуразона равны 99 ± 3, 98 ± 3, 96 ± 2 и 86 ± 4
соответственно (n = 3).

Эффективность сорбционного концентриро-
вания методом ТФЭ в значительной степени за-
висит от выбора элюента. В данной работе в каче-
стве элюентов использовали ацетонитрил, мета-
нол и этанол. Перед элюированием картридж
промывали 3 мл дистиллированной воды. Элюент
пропускали через картридж со скоростью
0.3 мл/мин. Установлено, что количественная де-
сорбция нитрофуранов достигается при исполь-
зовании 2 мл ацетонитрила (табл. 2).

Валидация. Достоверность методики проверя-
ли в соответствии с Регламентом Комиссии ЕС
2002/657. Для этого оценивали специфичность,
линейность, правильность (степень выделения),
пределы обнаружения и определения. Степени
выделения ветеринарных препаратов оценивали
с использованием образцов яиц, не содержащих
остаточных количеств определяемых аналитов, с
добавками метаболитов нитрофуранов в количе-
стве 0.5, 1 и 20 нг/г. Для определения внутриднев-
ной и междневной повторяемости готовили по 5 и
15 образцов для каждого уровня концентрации
соответственно. Предварительно установили, что
во всех образцах до внесения добавок отсутство-
вали хроматографические пики, мешающие
определению нитрофуранов – продуктов дерива-
тизации метаболитов нитрофуранов с 5-НФА.
Как видно из табл. 3, предлагаемый метод обеспе-
чивает не только количественное выделение ана-
литов из анализируемых проб (степени выделе-
ния продуктов дериватизации составляют от 95 до
106%), но и отличается хорошей воспроизводи-
мостью (sr ≤ 0.13).

Для оценки матричного эффекта (МЭ) ис-
пользовали коэффициенты матричных градуиро-
вок в условиях анализа экстрактов яиц, не содержа-
щих исследуемых соединений, с добавками метабо-
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литов нитрофуранов и коэффициенты градуировки
соответствующих водных растворов с добавками
метаболитов нитрофуранов. Расчет проводили по
формуле:

где A – коэффициент в матричной градуировке, а
B – коэффициент в водной градуировке. Как вид-
но из табл. 3, в большинстве случаев МЭ ниже
10%, что может быть следствием не только ис-
пользования метода внутреннего стандарта, но и
эффективной очистки экстрактов.

Количественный анализ проводили с исполь-
зованием матричной градуировки. Линейность

( )МЭ (%) A B 1 100,= − ×

градуировочных графиков оценивали на модель-
ных образцах яиц, не содержащих остаточных ко-
личеств определяемых аналитов, с добавками ме-
таболитов нитрофуранов на уровнях концентра-
ций 0.5, 1, 2.5, 5, 10 и 20 нг/г. Коэффициенты
детерминации линейной зависимости площадей
хроматографических пиков препаратов от их кон-
центрации в анализируемом образце составили
не менее 0.99. На рис. 3 представлены масс-хро-
матограммы экстракта яиц с добавлением 1 нг/г
метаболитов нитрофуранов. Пределы обнаруже-
ния (смин) и определения (сн) рассчитывали по от-
ношению аналитического сигнала (интенсивно-
сти пика) к шуму, равному 3 и 10 соответственно.

Рис. 2. Влияние времени (а), температуры (б), концентрации 5-НФА (в) и pH (г) на выход продуктов дериватизации
метаболитов нитрофуранов (с = 40 нг/мл) с 5-нитро-2-фуральдегидом: 1 – фуразолидон, 2 – фуралтадон, 3 – нитро-
фурантоин, 4 – нитрофуразон; с5-НФА = 2 мМ (а), (б), (г); рН ∼1 (а), (б), (в); время 15 мин (б), (в), (г); 20°C (а), (в), (г).
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Пределы обнаружения и определения составили
0.04–0.2 и 0.1–0.5 нг/г соответственно (табл. 3),
что позволяет определять метаболиты нитрофу-
ранов на уровне, меньшем, чем МДУ (1 нг/г).

В табл. 4 представлены результаты оценки пра-
вильности и воспроизводимости предлагаемой
методики. Установлено, что относительная по-
грешность анализа составляет не более 20%, от-

носительное стандартное отклонение не превы-
шает 0.15.

* * *
Таким образом, проведенное исследование

показало, что 5-нитро-2-фуральдегид можно ис-
пользовать в качестве дериватизирующего агента
при определении метаболитов нитрофуранов в

Таблица 2. Степени десорбции (Rдес, %) нитрофуранов с микроколонки, заполненной 0.030 г сверхсшитого по-
листирола, различными элюентами

Элюент Объем элюента, мл Фуразолидон Фуралтадон Нитрофурантоин Нитрофуразон

Ацетонитрил 1 94 91 94 90
2 99 98 98 99

Метанол 1 74 79 75 79
2 95 96 95 98

Этанол 1 72 70 72 73
2 90 89 92 92

Таблица 3. Основные характеристики определения метаболитов нитрофуранов в яйцах после очистки экстрак-
тов методом твердофазной экстракции с применением сверхсшитого полистирола Диапак П-3

Метаболит Содержание, нг/г Степень
выделения, %

Внутридневная 
повторяемость

(sr, n = 5)

Междневная 
повторяемость

(sr, n = 15)

смин,
нг/г

сн,
нг/г

МЭ, %

AМОЗ 0.5/1/20 106/101/99 0.12/0.07/0.07 0.11/0.08/0.06 0.04 0.1 8.7

AОЗ 0.5/1/20 104/103/98 0.09/0.11/0.07 0.10/0.09/0.08 0.02 0.5 2.5

АГД 0.5/1/20 103/104/100 0.06/0.05/0.06 0.07/0.05/0.05 0.04 0.1 4.7

СЕМ 0.5/1/20 95/102/97 0.13/0.10/0.08 0.12/0.13/0.08 0.2 0.5 7.3

Таблица 4. Оценка правильности и воспроизводимости определения метаболитов нитрофуранов в яйцах мето-
дом введено-найдено (n = 3, P = 0.95)

Метаболит
Переход для

количественного
анализа

Введено, нг/г Найдено, нг/г sr

AМОЗ 325.0/252.0 0 0 –
1 1.1 ± 0.3 0.10

20 21 ± 4 0.06
AОЗ 226.0/122.0 0 0 –

1 1.1 ± 0.3 0.11
20 20 ± 4 0.07

АГД –236.8/–151.9 0 0 –
1 1.0 ± 0.2 0.08

20 20 ± 3 0.05
СЕМ –196.8/149.9 0 0 –

1 0.9 ± 0.3 0.12
20 19 ± 4 0.07
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яйцах методом ВЭЖХ−МС/МС. Полученные
данные указывают на то, что продуктами дерива-
тизации являются исходные нитрофураны, что
облегчает предварительный выбор условий про-
боподготовки образцов, уменьшает продолжи-
тельность анализа и снижает его стоимость. По-
казано, что дополнительная очистка гидролиза-
тов, получаемых в процессе пробоподготовки
яиц, методом ТФЭ с использованием коммерче-
ски доступного сорбента ССПС Диапак П-3 поз-

воляет уменьшить матричные эффекты: для всех
метаболитов они оказались ниже 10%.

Работа выполнена в рамках темы по госзаданию
АААА-А21-121011990021-7.
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