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Разработана методика идентификации и определения содержания красителей различных классов в продукции аквакультуры (рыба, креветки, икра, моллюски) методом квадруполь-времяпролетной масс-спектрометрии высокого разрешения. Диапазоны определяемых содержаний составляют 0,5-10 мкг/кг, пределы обнаружения 0,01-1 мкг/кг (табл.)

Таблица. Основные характеристики триарилметановых, фенотиазиновых, акридиновых красителей и их метаболитов, определяемых методом масс-спектрометрии высокого разрешения

	Аналит
	Брутто-формула
	Ион
	tR, мин
	m/z
	∆, ppm
	LOD, нг/мл
	LOQ, нг/мл

	Aзур A
	С14H14N3S
	[M]+
	8.5
	256.0903
	0.9
	0.1
	0.4

	Aзур B
	С15H16N3S
	[M]+
	8.9
	270.1059
	1.0
	0.1
	0.4

	Aзур C
	С13H12N3S
	[M]+
	8.0
	242.0746
	1.9
	0.1
	0.4

	Акрифлавин
	С14H14N3

С13H14N3
	[M]+
[M+H]+
	8.6, 8.1

8.0
	224.1182

210.1026
	-2.9

0.5
	0.01

0.01
	0.04

0.04

	Бриллиантовый зеленый
	С27H33N2
	[M]+
	14.1
	385.2638
	-9.6
	0.01
	0.05

	Кристаллический фиолетовый
	С25H30N3
	[M]+
	13.2
	372.2434
	-8.9
	0.01
	0.04

	Лейкобриллиантовый зеленый
	С27H34N2
	[M+H]+
	12.9
	387.2795
	2.3
	0.1
	0.3

	Лейкомалахитовый зеленый
	С23H26N2
	[M+H]+
	17.1
	331.2187
	1.8
	0.1
	0.3

	Лейкометиленовый синий
	С16Н19N3S
	[M+H]+
	8.1
	286.1372
	-0.7
	0.1
	0.5

	Лейкокристалличес-кий фиолетовый
	С25H31N3
	[M+H]+
	16.2
	374.2591
	-2.1
	0.1
	0.4

	Малахитовый зеленый
	С23H25N2
	[M]+
	12.1
	329.2012
	-8.9
	0.001
	0.005

	Метиленовый синий
	С16Н18N3S
	[M]+
	9.4
	284.1216
	-9.2
	0.01
	0.04

	Метиловый фиолетовый
	С24H27N3
	[M]+
	12.8
	358.2277
	3.5
	0.01
	0.04


В работе использовали жидкостной хроматограф «UltiMate 3000» (Thermo Scientific, США) в сочетании с квадруполь-времяпролетным масс-спектрометрическим детектором  «maXis Impact» (Bruker Daltonics, Германия). Разделение проводили на колонке (150×2.1 мм) Acclaim™ 120 C18 (2.2 мкм) (Thermo Scientific, США) в режиме градиентного элюирования подвижной фазы.

Пробоподготовку проводили по следующей схеме: в центрифужную пробирку емкостью 15 мл вносили навеску измельченного и усредненного образца массой 1,00 г, добавляли 5,0 мл ацетонитрила и 100 мкл муравьиной кислоты, закрывали пробирки и подвергали воздействию ультразвука в течение 5 мин. Затем центрифугировали в течение 10 мин при 5000 об/мин и температуре -4°С. Отбирали 2,0 мл верхней части экстракта в пробирку емкостью 15 мл, добавляли 2,0 мл деионированной воды, перемешивалм и фильтровали в микрофлакон через мембранный фильтр 0.45 мкм, отбрасывая первые 1 мл фильтрата. Полученный раствор хроматографировали.
Обработку результатов измерений выполняли методом стандартной добавки.
