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Метод магнитной твердофазной экстракции с диспергированием магнитного сверхсшитого по-
листирола (МССПС) углекислым газом предложен для выделения и концентрирования амфени-
колов (хлорамфеникола, флорфеникола и тиамфеникола) из меда и молока перед их определе-
нием методом ВЭЖХ-МС/МС. Использовали шипучие таблетки, состоящие из гидрокарбоната 
натрия, лимонной кислоты и МССПС в случае меда, гидрокарбоната натрия и МССПС в случае 
молока. Выбраны условия получения таблеток (количество и соотношение кислоты, основания 
и МССПС в составе таблетки и ее масса), обеспечивающие количественное выделение амфени-
колов. Разработаны методики определения амфениколов в  мёде и  молоке с  диспергированием 
сорбента углекислым газом и последующим определением соединений методом ВЭЖХ-МС/МС. 
Пределы определения составили 0.3–1 и 0.02–0.05 мкг/кг для меда и молока соответственно.

Ключевые слова: амфениколы, мед, молоко, магнитная твердофазная экстракция, диспергирова-
ние углекислым газом, магнитный сверхсшитый полистирол, ВЭЖХ-МС/МС.
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Метод магнитной твердофазной экстракции 
(МТФЭ), известный также как дисперсионная 
магнитная твердофазная экстракция, в  послед-
ние годы находит все более широкое примене-
ние в анализе пищевых продуктов для выделения 
лекарственных веществ, пестицидов и  других 
органических соединений перед их хроматогра-
фическим определением [1–5]. Традиционная 
процедура проведения МТФЭ включает дис-
пергирование магнитного сорбента в  анализи-
руемом растворе с  использованием шейкеров, 
лабораторных вихревых смесителей или ультраз-
вуковых ванн. В качестве альтернативного спосо-
ба, исключающего применение внешних источ-
ников энергии и дополнительного оборудования, 
предложено диспергировать магнитный сорбент 

углекислым газом, выделяющимся в  результате 
кислотно-основной реакции [6]. Сорбент прес-
суют с  карбонатом натрия и  твердой кислотой 
и вводят в анализируемый раствор в виде “шипу-
чей” таблетки. При взаимодействии компонентов 
таблетки с  водой образуются пузырьки углекис-
лого газа, в  результате чего сорбент диспергиру-
ется в  растворе пробы. Таким образом отпадает 
необходимость в  перемешивающих устройствах, 
упрощается процедура выделения веществ, а  в 
растворе создаётся буферная смесь, обеспечи-
вающая требуемое значение рH и  ионную силу, 
повышая эффективность извлечения аналитов. 
Этот вариант МТФЭ часто называют “микро-
экстракция магнитными шипучими таблетками” 
(magnetic effervescent tablet microextraction) [7] или 
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“магнитная твердофазная экстракция со вспени-
ванием” (effervescence-assisted magnetic dispersive 
solid-phase extraction) [8]. Кроме МТФЭ, диспер-
гирование углекислым газом в  настоящее время 
применяют в дисперсионной твердофазной [6, 9] 
и  дисперсионной жидкостно-жидкостной [6, 10, 
11] микроэкстракции. 

На сегодняшний день опубликовано не  так 
много работ, посвященных применению метода 
МТФЭ с диспергированием сорбента углекислым 
газом (МТФЭ-СО2) для пробоподготовки пище-
вых продуктов. Метод применяли для выделения 
пиретроидов из молока [7] и меда [12], пестицидов 
из  соков [13], бисфенолов из  молока [14] и  мяса 
[15], полициклических ароматических углево-
дородов из  мяса [15, 16] и  молока [17], стимуля-
торов роста из овощей и фруктов [18], фунгици-
дов из сока и меда [19], фталатов из молока [20], 
нитроимидазолов и их метаболитов из меда [21]. 
В  качестве магнитных сорбентов использовали 
сорбенты, модифицированные ионными жидко-
стями [7, 13, 16, 19, 20], сорбенты на основе угле-
родных нанотрубок [14], металлоорганических 
каркасов [17], ковалентных органических карка-
сов [18], а также многофункциональные наноком-
позитные магнитные материалы [12, 15, 21].

С целью расширения круга используемых 
магнитных сорбентов и  определяемых веществ 
в настоящей работе в качестве сорбента для про-
ведения магнитной твердофазной экстракции 
с  диспергированием сорбента углекислым газом 
предложено применять магнитный сверхсши-
тый полистирол (МССПС). В  качестве объектов 
исследования выбраны амфениколы (хлорам-
феникол, флорфеникол и тиамфеникол) – класс 
антибактериальных препаратов, которые актив-
но используются, как законно, так и нелегально, 
в ветеринарии. Во многих странах использование 
хлорамфеникола запрещено для лечения сель-
скохозяйственных животных [22], но, несмотря 
на  запрет, его продолжают использовать ввиду 
высокой эффективности и  низкой стоимости. 
Утвержденные максимально допустимые уровни 
(МДУ) для флорфеникола и тиамфеникола в меде 
и молоке составляют 0.001 мг/кг, а для хлорамфе-
никола – 0.0003 мг/кг [23, 24]. Из-за необходимо-
сти определять крайне низкие содержания этих 
веществ в  продуктах питания разработка новых 
способов их выделения и концентрирования яв-
ляется актуальной задачей.

Цель работы состояла в  оценке возможности 
применения магнитного сверхсшитого полисти-
рола в  методе МТФЭ с  диспергированием сор-
бента углекислым газом для выделения амфени-
колов из меда и молока и разработке методик их 
последующего определения методом высокоэф-
фективной жидкостной хроматографии с тандем-
ным масс-спектрометрическим детектированием 
(ВЭЖХ-МС/МС).

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ

Реагенты и материалы. Для получения нано-
размерных частиц Fe3O4 использовали FeCl3·6H2O 
ч. д. а., соль Мора FeSO4·(NH4)2SO4·6H2O ч. д. а., 
NH3 ос. ч., соляную кислоту ч. д. а. Объектами 
исследования служили тиамфеникол (98%, Acros 
Organics, Бельгия ), флорфеникол (>99%, Glen-
tham, Великобритания) и хлорамфеникол (98%, 
Acros Organics, Бельгия). В качестве внутренне-
го стандарта использовали хлорамфеникол-D5 
(99.7%, Witega, Германия). Исходные растворы 
аналитов (1 мг/мл) в  этаноле готовили по  точ-
ным навескам и хранили в холодильнике (4°С). 
Рабочие растворы готовили в  день использова-
ния путем разбавления исходных. Также исполь-
зовали гидрокарбонат натрия ч. д. а., лимонную 
ч. д. а., фталевую ч. д. а., винную ч. д. а. и  му-
равьиную ч. д. а. кислоты, ацетонитрил и мета-
нол для ВЭЖХ. 

Аппаратура. Применяли высокоэффектив-
ный жидкостный хроматограф Shimadzu HPLC 
Nexera X2 с  автоматическим пробоотборником 
и бинарным насосом в сочетании с тройным ква-
друпольным масс-спектрометрическим детекто-
ром Shimadzu LCMS 8060 (Shimadzu, Япония). 
Аналиты разделяли на  колонке Acclaim™ 120 
C18 column (100 × 2.1 мм, 3 мкм) в  режиме 
градиентого элюирования.

Дистиллированную воду дополнительно 
очищали с помощью системы очистки воды Mil-
lipore (Millipore, Германия). Использовали рН-
метр-иономер Эксперт 001 (Эконикс-Эксперт, 
Россия), гидравлический пресс (Техносоюз, 
Россия), ультразвуковую ванну Elmasonic 
S15H (Elma Schmidbauer GmbH, Германия), 
эвапоратор EVA EC S (VLM GmbH, Германия), 
центрифугу ЦЛн-16 (Xiangzhi Centrifuge, Китай), 
шейкер для пробирок Sky Line S-3.02M (ELMI 
Ltd., Латвия). Магнитный сорбент отделяли 
от  раствора, используя неодимовый магнит (20 
× 20 × 20 мм). 

Условия хроматографического разделения 
и  детектирования. Использовали подвижные 
фазы, состоящие из 0.5%-ной муравьиной кис-
лоты в воде (А) и 0.5%-ной муравьиной кислоты 
в  смеси ацетонитрила и  метанола (50 : 50) (Б). 
Разделение проводили в  режиме градиентного 
элюирования: линейное увеличение от 5 до 80% 
Б (0–8 мин), линейное уменьшение от 80 до 5% 
Б (8–8.1 мин), 5% Б (8.1–10 мин). Скорость по-
тока составляла 0.3 мл/мин. Температуру колон-
ки устанавливали на уровне 40°C, а температура 
автоматического пробоотборника составляла 
15°C. 

Тройной квадрупольный масс-спектрометр 
(Shimadzu LCMS 8060) настраивали на  сбор 
данных в  режиме мониторинга множественных 
реакций (ММР). Устанавливали следующие 
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оптимальные значения параметров: темпера-
тура интерфейса 300°С; температура линии де-
сольватации 250°С; поток газа-распылителя 
3 л/мин; поток газа-осушителя 10 л/мин; поток 
газа-испарителя 15 л/мин. Время удерживания 
и параметры ММР для амфениколов и внутрен-
него стандарта приведены в табл. 1. 

Хроматограммы обрабатывали с  помощью 
программы LabSolutiom Insight (Shimadzu, 
Япония). Неизвестную концентрацию аналита 
в  пробе определяли методом градуировочного 
графика (матричная градуировка). Аналитиче-
ским сигналом служило отношение площади 
пика аналита к площади пика внутреннего стан-
дарта. Линейность градуировочных графиков 
оценивали на модельных образцах, не содержа-
щих остаточных количеств определяемых анали-
тов. 

Сорбент. В качестве исходного материала для 
получения магнитного сорбента использовали 
образец сверхсшитого полистирола (ССПС) Ди-
апак П-3 (БиоХимМак СТ, Россия). Магнитный 
сорбент получали путем сорбции предваритель-
но синтезированных наночастиц Fe3O4 на ССПС 
по методике, описанной ранее [25]. 

Получение таблеток для МТФЭ-СО2. Для при-
готовления шипучих таблеток для выделения 
амфениколов из  меда навески гидрокарбона-
та натрия (0.850 ± 0.001 г) и  лимонной кисло-
ты (0.650 ± 0.001 г) объединяли и  растирали 
в  фарфоровой ступке, затем к  смеси добавляли 
МССПС (0.020 ± 0.001 г) и снова тщательно пере-
мешивали. Полученную смесь увлажняли 0.25 мл 
ацетонитрила, переносили в  металлическую 

форму внутренним диаметром 1.7 см и прессова-
ли в таблетку с помощью гидравлического пресса 
под давлением 20 бар в течение 5 мин. С целью 
приготовления шипучих таблеток для выделе-
ния амфениколов из молока в фарфоровой ступ-
ке смешивали навески гидрокарбоната натрия 
(1.000 ± 0.001 г) и МССПС (0.020 ± 0.001 г), тща-
тельно растирали, увлажняли 0.25 мл ацетони-
трила и  прессовали таблетки. Приготовленные 
таблетки хранили в эксикаторе. Перед проведе-
нием МТФЭ таблетки смачивали ацетонитрилом 
для активирования поверхности ССПС. 

Кроме того, для выбора условий, обеспечи-
вающих количественное выделение амфенико-
лов, при приготовлении таблеток варьировали 
содержание гидрокарбоната натрия, лимонной 
кислоты и МССПС в их составе.

Методика МТФЭ-СО2. Анализируемый рас-
твор, содержащий амфениколы (25 мл), по-
мещали в  полипропиленовую пробирку емк. 
50 мл. К  раствору добавляли активированную 
шипучую таблетку. В  результате протекания 
кислотно-основной реакции между компонен-
тами, входящими в  состав таблетки, сразу же 
образовывалось большое количество пузырь-
ков CO2, в  результате чего магнитный ССПС 
равномерно распределялся в образце. По окон-
чании бурной реакции, протекающей в зависи-
мости от  состава таблеток в  течение 80–260 с 
(табл. 2), и  прекращения выделения газа маг-
нитный ССПС отделяли от  раствора при по-
мощи магнита, раствор сливали, а  сорбент 
промывали два раза 10 мл воды. Амфениколы 
десорбировали двукратно 1 мл ацетонитрила 

Таблица 1. Времена удерживания и параметры ММР-переходов амфениколов и внутреннего стандарта

Вещество tR, мин Q1 m/z Q3 m/z ЭС*, эВ

Хлорамфеникол 8.76 321.2(-) -152.2/-257.2 16/12

Флорфеникол 8.10 356.2(-) -185.2/-119.2 20/31

Тиамфеникол 7.05 354.1(-) -290.1/-185.2 13/21

Хлорамфеникол-D5 (внутренний 
стандарт) 8.697 326.1(-) -157.3 17

*Энергия соударений.

Таблица 2. Состав таблеток, содержащих гидрокарбонат и лимонную кислоту в разных мольных 
соотношениях, pH раствора после сорбции и время выделения углекислого газа (tреакции)

Мольное соотношение 
NaHCO3 : C6H8O7

m (NaHCO3), г m (C6H8O7), г pH tреакции, с

1 : 1 0.460 ± 0.001 1.040 ± 0.001 4 260

2 : 1 0.700 ± 0.001 0.800 ± 0.001 5.3 210

3 : 1 0.850 ± 0.001 0.650 ± 0.001 6.4 160

4 : 1 0.950 ± 0.001 0.550 ± 0.001 7 80
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в течение 5 мин в ультразвуковой ванне. Элюат 
упаривали досуха в токе воздуха, вновь раство-
ряли аналиты в  1 мл подвижной фазы, полу-
ченный раствор пропускали через мембранный 
фильтр из ПТФЭ с размером пор 0.22 мкм и ис-
пользовали для определения амфениколов ме-
тодом ВЭЖХ-МС/МС.

Пробоподготовка образцов меда и  молока. 
В полипропиленовую пробирку емк. 50 мл вно-
сили 1.00 ± 0.02 г меда, добавляли 100 мкл раство-
ра внутреннего стандарта и  растворяли в  25 мл 
воды. Содержимое пробирки перемешивали 
на шейкере до полного растворения меда в тече-
ние 15 мин. К водному раствору меда добавляли 
таблетку, содержащую 20 мг МССПС, 0.650 г ли-
монной кислоты и 0.850 г NaHCO3 и проводили 
МТФЭ по методике, описанной выше. 

Пробоподготовка молока включала этап 
отделения белков. К  25 мл молока добавляли 
100 мкл раствора внутреннего стандарта и 0.9 мл 
конц. HCl. Белки отделяли центрифугировани-
ем (5 мин, 5000 об/мин), а  надосадочную жид-
кость переносили в чистую пробирку, добавля-
ли активированную таблетку, состоящую из 1 г 
NaHCO3 и 20 мг МССПС, и проводили МТФЭ 
по методике, описанной выше.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ

Выбор условий МТФЭ-СО2 для количествен-
ного выделения амфениколов. Согласно данным 
[12, 14] наиболее удобный способ проведения 
МТФЭ с  диспергированием сорбента углекис-
лым газом – это использование таблеток, состо-
ящих из магнитного сорбента, твердой кислоты 
и карбоната или гидрокарбоната натрия. В дан-
ной работе для выделения амфениколов из рас-
творов использовали таблетки, содержащие 
магнитный сверхсшитый полистирол, гидро-
карбонат натрия и  лимонную кислоту. Для  вы-
бора условий, обеспечивающих количественное 

извлечение амфениколов, в  составе таблеток 
варьировали соотношение гидрокарбоната на-
трия и лимонной кислоты, количество МССПС, 
а  также массу таблеток. Сорбцию проводили 
из 25 мл водного раствора. 

При изучении влияния мольного соотно-
шения гидрокарбоната натрия и  лимонной 
кислоты в  составе таблеток использовали та-
блетки массой 1.5 г, содержащие разные массы 
гидрокарбоната натрия и  лимонной кислоты 
и  10 мг МССПС (табл. 2). Как видно из  дан-
ных табл. 2, при увеличении мольного соот-
ношения NaHCO3 : C6H8O7 в  составе таблеток 
от  1 : 1 до  4 : 1 уменьшается время выделения 
CO2, а  значит, и  время диспергирования сор-
бента от 260 до 80 с и изменяется рН раствора 
от 4 до 7. Согласно данным, полученным нами 
ранее [26], сорбция амфениколов на магнитном 
ССПС в этом интервале не зависит от рН, так 
как они присутствуют в  растворе в  виде неза-
ряженных форм (значения pKa соединений ва-
рьируют от 10.7 до 11 [22]). Однако, как видно 
из  данных рис. 1а, сорбция амфениколов ме-
тодом МТФЭ-CO2 значительно снижается при 
использовании таблеток с мольным соотноше-
нием гидрокарбоната натрия и лимонной кис-
лоты 4 : 1 (рН 7), что, по-видимому, связано 
с недостаточной диспергируемостью сорбента, 
так как время выделения CO2 в этом случае со-
ставляет всего 80 с.

При изучении влияния количества магнит-
ного сорбента в составе таблеток использовали 
таблетки, содержащие 0.850 г гидрокарбоната 
натрия, 0.650 г лимонной кислоты и разное ко-
личество МССПС. Как видно из  рис. 1б, сте-
пени извлечения амфениколов увеличивают-
ся с  увеличением массы магнитного сорбента 
в  таблетке от  5 и  далее к  10 и  20 мг; дальней-
шее увеличение количества МССПС в  составе 
таблеток до  25 и  30 мг практически не  влияет 
на сорбцию. 

Рис. 1. Степени извлечения амфениколов в зависимости от мольного соотношения гидрокарбоната и лимонной 
кислоты (а) и содержания МССПС (б) в составе таблеток для МТФЭ-СО2. V = 25 мл, mМССПС = 10 мг (а), мольное 
соотношение NaHCO3 : C6H8O7 3 : 1 (б).

(а) (б)
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Таким образом, для выделения амфениколов 
из  водных растворов методом МТФЭ-СО2 оп-
тимально использовать шипучие таблетки, со-
держащие 0.850 г гидрокарбоната натрия, 0.650 г 
лимонной кислоты и  20 мг МССПС. При этом 
степени извлечения хлорамфеникола, флорфени-
кола и тиамфеникола из 25 мл водного раствора 
составляют 98 ± 2, 94 ± 2 и 95 ± 3% соответствен-
но (n = 3, P = 0.95), время сорбции – всего 160 с. 
Количественную десорбцию амфениколов прово-
дили в УЗ-ванне последовательно двумя порция-
ми ацетонитрила по 1 мл, время десорбции 5 мин.

МТФЭ-СО2 амфениколов из меда и молока для 
их последующего определения методом ВЭЖХ-МС/
МС. Степени выделения амфениколов из  меда 
и молока оценивали с использованием образцов 
этих пищевых продуктов, не  содержащих оста-
точных количеств определяемых аналитов. К об-
разцам меда (1 г) и молока (25 мл, ~25 г) добавля-
ли 100 мкл раствора внутреннего стандарта, по 1, 
5 и 200 нг каждого амфеникола и проводили про-
боподготовку по  методикам, описанным выше. 
Для определения внутридневной и  междневной 
повторяемости готовили по  5 и  15 образцов для 
каждого уровня концентрации соответственно. 
Как видно из  табл. 3, предлагаемый метод обе-
спечивает не  только количественное выделение 
амфениколов из  анализируемых проб (степени 
выделения составляют от 83 до 117%), но и отли-
чается хорошей воспроизводимостью (sr ≤ 0.12).

Амфениколы определяли методом матрич-
ной градуировки. Для построения градуиро-
вочных зависимостей в образцы меда и молока, 
не  содержащие аналитов, вводили по  1, 10, 50, 
100 и  200 нг каждого амфеникола. Коэффици-
енты корреляции линейных зависимостей пло-
щадей хроматографических пиков аналитов 
от  их концентрации в  анализируемых образцах 
составили не  менее 0.99. Масс-хроматограммы 

по выделенным ионам для экстрактов меда и мо-
лока с добавлением амфениколов представлены 
на рис. 2. Пределы обнаружения (сmin) и опреде-
ления (сlim) рассчитывали по отношению анали-
тического сигнала (интенсивности пика) к шуму, 
равному 3 и  10 соответственно. Пределы обна-
ружения и определения составили 0.1–0.3 и 0.3–
1 мкг/кг для меда и 0.005–0.02 и 0.02–0.05 мкг/кг 
для молока соответственно (табл. 3), что позво-
ляет определять амфениколы в  этих пищевых 
продуктах на уровне меньше, чем МДУ.

Для оценки матричного эффекта (МЭ) ис-
пользовали площади хроматографических пи-
ков аналитов, полученные в  условиях анализа 
образцов, не содержащих аналитов, с добавками 
амфениколов и  соответствующих водных рас-
творов. Расчет проводили по формуле: 

	 МЭ (%) = (С/В) × 100,	

где С – отношение площади хроматографи-
ческого пика аналита к  площади пика соответ-
ствующего внутреннего стандарта в  образцах 
меда или молока, а  B  – отношение площади 
хроматографического пика аналита к  площади 
пика соответствующего внутреннего стандарта 
в  стандартном растворе. Как видно из  табл. 3, 
в  большинстве случаев отклонение величины 
МЭ от  100% составляет менее 20%, что может 
быть следствием не  только использования ме-
тода внутреннего стандарта, но и эффективной 
очистки экстрактов методом МТФЭ с дисперги-
рованием МССПС углекислым газом. 

Правильность и воспроизводимость опреде-
ления амфениколов в меде и молоке оценивали 
методом введено–найдено. Результаты опреде-
ления, представленные в табл. 4, свидетельству-
ют о правильности и хорошей воспроизводимо-
сти разработанных методик.

Таблица 3. Основные характеристики ВЭЖХ-МС/МС-определения амфениколов в меде и молоке после их 
выделения методом магнитной твердофазной экстракции с диспергированием магнитного сверхсшитого 
полистирола углекислым газом

Вещество Содержание, 
мкг/кг 

Степень 
выделения, 

%

Внутридневная 
повторяемость

(sr, n = 5)

Междневная 
повторяемость  

(sr, n = 15)
МЭ*, % cmin,  

мкг/кг
clim,  

мкг/кг

Мед

Тиамфеникол 1/5/200 99/101/98 0.09/0.10/0.08 0.12/0.11/0.10 84 0.3 1

Флорфеникол 1/5/200 92/94/95 0.12/0.08/0.10 0.13/0.13/0.07 111 0.1 0.3

Хлорамфеникол 1/5/200 106/102/101 0.11/0.09/0.06 0.15/0.11/0.05 104 0.1 0.3

Молоко

Тиамфеникол 0.04/0.2/8 105/101/99 0.12/0.10/0.11 0.14/0.13/0.10 83 0.02 0.05

Флорфеникол 0.04/0.2/8 93/92/94 0.13/0.11/0.12 0.14/0.11/0.11 107 0.005 0.02

Хлорамфеникол 0.04/0.2/8 103/102/99 0.12/0.13/0.08 0.12/0.11/0.10 102 0.005 0.02

*МЭ – матричный эффект.



ЖУРНАЛ АНАЛИТИЧЕСКОЙ ХИМИИ	 том 79	 № 9	 2024

	 МАГНИТНАЯ ТВЕРДОФАЗНАЯ ЭКСТРАКЦИЯ	 1033

Таблица 4. Оценка правильности и воспроизводимости определения амфениколов методом введено–найдено 
(n = 3, P = 0.95)*

Вещество Мед Молоко
введено, мкг/кг найдено, мкг/кг (sr) введено, мкг/кг найдено, мкг/кг (sr)

Тиамфеникол
0 0 0 0

2.0 2.0 ± 0.6 (0.12) 0.20 0.20 ± 0.05 (0.11)

Флорфеникол
0 0 0 0

2.0 1.9 ± 0.6 (0.13) 0.20 0.18 ± 0.05 (0.10)

Хлорамфеникол
0 0 0 0

2.0 2.1 ± 0.5 (0.09) 0.20 0.20 ± 0.06 (0.12)
*Анализировали 1 г меда и 25 мл молока.

Рис. 2. Масс-хроматограммы по выделенным ионам экстрактов меда (а) и молока (б) с добавлением 100 и 8 мкг/кг 
амфениколов соответственно после очистки методом магнитной твердофазной экстракции с  диспергированием 
магнитного сверхсшитого полистирола углекислым газом.

(а)

(б)
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* * *

Таким образом, показано, что метод магнит-
ной твердофазной экстракции с  диспергиро-
ванием магнитного сверхсшитого полистирола 
углекислым газом можно использовать для ко-
личественного выделения и  концентрирования 
амфениколов из меда и молока перед их определе-
нием методом ВЭЖХ-МС/МС. За счет интенсив-
ного выделения углекислого газа при растворении 
таблетки удается обойтись без использования пе-
ремешивающих устройств, а магнитные свойства 
сорбента позволяют отделить его без применения 
центрифугирования и  фильтрации; в  результате 
процедура экстракции занимает менее 3 мин.

Авторы выражают благодарность Междисци-
плинарной научно-образовательной школе Москов-
ского университета “Будущее планеты и глобаль-
ные изменения окружающей среды”.
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MAGNETIC SOLID-PHASE EXTRACTION WITH DISPERSION OF 
MAGNETIC HYPERCROSSLINKED POLYSTYRENE WITH CARBON 
DIOXIDE FOR THE ISOLATION OF AMPHENICOLS FROM HONEY 

AND MILK IN THEIR DETERMINATION BY HPLC-MS/MS
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Abstract. The magnetic  solid  phase  extraction  method  with  the  dispersion  of  magnetic hypercross-
linked polystyrene (MHCPS) with carbon dioxide is proposed for the isolation and concentration of am-
phenicols (chloramphenicol, florfenicol and thiamphenicol) from honey and milk before their determina-
tion by HPLC-MS/MS. Effervescent tablets consisting of sodium bicarbonate, citric acid and MHCPS 
in the case of honey, sodium bicarbonate and MHCPS in case of milk were used. The conditions for the 
preparation of tablets (the amount and ratio of acid, base and MHCPS in the composition of the tablet and 
its mass) were selected, ensuring the quantitative isolation of amphenicols. Methods for the determination 
of amphenicols in honey and milk with dispersion of the sorbent with carbon dioxide and subsequent deter-
mination of compounds by HPLC-MS/MS have been developed. The limits of determination were 0.3–1 
and 0.02–0.05 µg/kg for honey and milk, respectively.

Keywords: amphenicols, honey, milk, magnetic solid-phase extraction, carbon dioxide dispersion, magnet-
ic super-crosslinked polystyrene, HPLC-MS/MS
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