Идентификация и определение тетрациклинов в молоке и молочной продукции методом высокоэффективной жидкостной хроматографии с квадруполь - времяпролетным масс-спектрометрическим детектором
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Антибиотики – тетрациклины широко применяют в ветеринарии и в связи с этим остаточные их количества могут встречаться в пищевых продуктах животного происхождения [1]. В настоящее время остаточные количества тетрациклинов в пищевых продуктах определяют, в основном, методами высокоэффективной жидкостной хроматографии с ультрафиолетовым [5], диодно-матричным [4] и масс-спектрометрическим [2] детекторами. В предложенных методиках для извлечения тетрациклинов из молока используют буферный раствор Маклвейна с ЭДТА, а затем проводят очистку и концентрирование экстракта методом твердофазной экстракции [2, 4, 5]. Однако данные способы длительны, трудоемки и в большинстве случаев недостаточно чувствительны. Эпиформы тетрациклинов, как правило, не определяют, но содержание их в пищевых продуктах может быть достаточно велико [3].
Предложен способ идентификации и определения 7 антибиотиков тетрациклинового ряда и их четырех эпиформ (ангидротетрациклина, демеклоциклина, доксициклина, метациклина, окситетрациклина, тетрациклина, хлортетрациклина, 4-эпидемеклоциклина, 4-эпидоксициклина, 4-эпиокситетрациклина, 4-эпитетрациклина и 4-эпихлортетрациклина) в молоке и молочной продукции методом времяпролетной масс-спектрометрии высокого разрешения в сочетании с высокоэффективной жидкостной хроматографией. Для проб молока экстракцию производили ацетонитрилом в присутствии ЭДТА и муравьиной кислоты, для проб твердых молочных продуктов (сухое молоко, творог, сыр) - водой в присутствии трифторуксусной или трихлоруксусной кислоты, с последующей отчисткой полученных экстрактов гексаном. Диапазоны определяемых содержаний тетрациклинов составили 1.5 – 200 мкг/кг. Предложена схема идентификации и определения обнаруживаемых тетрациклинов методом стандартной добавки. Относительное стандартное отклонение результатов анализа не превышает 0.1. Продолжительность анализа 1-1.5 ч.
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