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При обеспечении безопасности пищевой продукции перечень нормируемых загрязнителей очень 
обширен: лекарственные препараты (антибиотики, нестероидные противовоспалительные препа-
раты, кокцидиостатики, тиреостатики, β-адреностимуляторы, антигельминтные средства и  др.), 
пестициды, токсичные элементы, гормоны, полихлорированные бифенилы, диоксины, природные 
токсины (зоо-, фито- и микотоксины, токсины бактериального происхождения, биогенные амины) 
и т.д. Основным средством определения загрязнителей в продовольственном сырье и продуктах пи-
тания при установлении соответствия их содержания гигиеническим нормативам является лабора-
торный контроль. Наиболее эффективным инструментом лабораторного контроля как в России, 
так и за рубежом уже более 20 лет остается масс-спектрометрия. В обзоре рассмотрены разрабо-
танные ФГБУ “Всероссийский государственный центр качества и стандартизации лекарственных 
средств для животных и кормов” с применением масс-спектрометрии методики, представляющие 
наибольший интерес с точки зрения реализации на территории Российской Федерации монито-
ринга безопасности пищевой продукции, а также перспективные направления научно-исследова-
тельских работ с учетом основных проблем и достижений в области масс-спектрометрии.

Ключевые слова: масс-спектрометрия, высокоэффективная жидкостная хроматография, газовая 
хроматография, масс-спектрометрия с индуктивно связанной плазмой, масс-спектрометрия изо-
топных отношений, идентификация и определение по точным массам ионов, изотопное разбав-
ление, пищевые продукты.
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Продовольственная безопасность являет-
ся одним из главных направлений обеспечения 
национальной безопасности страны в  долго-
срочном периоде, фактором сохранения ее го-
сударственности и  суверенитета, важнейшей 
составляющей социально-экономической по-
литики, а  также необходимым условием реали-
зации стратегического национального прио-
ритета  – повышения качества жизни граждан. 
Согласно положениям (п. 17) Доктрины обеспе-
чения безопасности пищевой продукции (Указ 

Президента РФ от  21.01.2020) она относится 
к  основным задачам государства. Продоволь-
ственная безопасность реализуется посредством 
обеспечения населения качественной и  безо-
пасной пищевой продукцией; развития про-
изводства сельскохозяйственной продукции, 
сырья и продовольствия, соответствующих уста-
новленным экологическим, санитарно-эпиде-
миологическим, ветеринарным требованиям; 
контроля за ввозом и оборотом продовольствен-
ной продукции, полученной с  использованием 
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генно-инженерно-модифицированных орга-
низмов; совершенствования технического ре-
гулирования, санитарно-эпидемиологическо-
го, ветеринарного и  фитосанитарного надзора, 
контроля в  области обеспечения безопасности 
пищевой продукции для здоровья человека.

В соответствии с Положением, утвержденным 
Постановлением Правительства Российской 
Федерации от  30.06.2004 №  327, Федеральная 
служба по  ветеринарному и  фитосанитарному 
надзору (Россельхознадзор) является федераль-
ным органом исполнительной власти, осущест-
вляющим контрольную деятельность по многим 
направлениям: ветеринарный и  карантинный 
фитосанитарный контроль, контроль в  области 
безопасного обращения с  пестицидами и  агро-
химикатами, контроль обеспечения качества 
и  безопасности зерна и  др. Эта деятельность 
регламентируется многими национальными 
и  межгосударственными нормативно-правовы-
ми актами, в  том числе Федеральным законом 
“О  качестве и  безопасности пищевых продук-
тов” от  02.01.2000 №  29-ФЗ, Законом Россий-
ской Федерации от  14.05.1993 №  4979-1 “О  ве-
теринарии”, а  также Техническим регламентом 
Таможенного союза “О  безопасности пищевых 
продуктов” (далее – ТР ТС 021/2011) [1–3].

Согласно ТР ТС 021/2011 сырье животного 
происхождения не  должно содержать эстроген-
ных гормонов, гормональных веществ, тирео-
статических препаратов, антибиотиков и других 
лекарственных средств ветеринарного назначе-
ния [3]. Комплекс мер государственного надзо-
ра в сфере обеспечения пищевой безопасности 
в РФ и за рубежом включает исследования про-
довольственного сырья и  продуктов питания 
по показателям качества и безопасности, назы-
вающиеся мониторингом [4]. Он предполагает 
выявление остаточных количеств запрещенных 
и вредных веществ, оценку качества и безопас-
ности продукции и сырья, а также идентифика-
цию их фальсификации.

Основные нормируемые в пищевой продук-
ции и  продовольственном сырье загрязнители: 
лекарственные препараты, пестициды, ток-
сичные элементы, гормоны, полихлорирован-
ные бифенилы, диоксины, природные токсины 
(зоо-, фито- и  микотоксины, токсины бакте-
риального происхождения, биогенные амины) 
и  т.д. Главным инструментом лабораторного 
контроля в  рамках мониторинга в  настоящее 
время является масс-спектрометрия.

Цель данного обзора заключается в  осве-
щении основных проблем и  достижений при 
разработке методик подведомственным Рос-
сельхознадзору ФГБУ  “Всероссийский го-
сударственный Центр качества и  стандарти-
зации лекарственных средств для животных 
и  кормов” (ФГБУ “ВГНКИ”) и  внедрении 

масс-спектрометрии в  рутинную практику при 
мониторинге качества и безопасности пищевой 
продукции растительного и  животного проис-
хождения на территории РФ.

Исследование продовольственного сырья 
и пищевой продукции аккредитованными лабо-
раториями требует внедрения в работу методик 
одновременного многокомпонентного анали-
за. В  основном для определения органических 
загрязнителей (лекарственных препаратов, пе-
стицидов, диоксинов и  полихлорированных 
бифенилов (ПХБ), зоо-, фито- и  микотокси-
нов, токсинов бактериального происхождения, 
биогенных аминов) в  продуктах питания ис-
пользуется высокоэффективная жидкостная 
(ВЭЖХ), ультравысокоэффективная жидкост-
ная (УВЭЖХ) и  газовая хроматография (ГХ) 
с  масс-спектрометрическим детектированием, 
тандемным (МС/МС) и  высокого разрешения 
(МС-ВР) [5]. ГХ-МС, ВЭЖХ- и  УВЭЖХ-МС/
МС в анализе пищевой продукции практически 
вытеснили хроматографические методы с флуо-
риметрическим, ультрафиолетовым и  диод-
но-матричным детектированием.

Для определения веществ группы А и неко-
торых веществ группы В, к которым относится 
большинство загрязнителей, контролируемых 
в  рамках ветеринарного мониторинга Россель-
хознадзором (в первую очередь это стильбены, 
антитиреоидные средства, стероиды, лактоны 
резорциловой кислоты, бета-агонисты и запре-
щенные к применению антибиотики), могут ис-
пользоваться только подтверждающие методы, 
которые позволяют получать информацию о хи-
мическом составе аналита [6]. Такие требова-
ния обусловлены гармонизацией нормативной 
документации в  сфере контроля при осущест-
влении экспортно-импортных операций [7]. 
Совмещение ВЭЖХ и УВЭЖХ с МС/МС обес-
печивает четыре критерия идентификации, не-
обходимые для подтверждающих методик (вре-
мя удерживания, m/z иона-предшественника 
и  m/z двух ионов-продуктов), и  позволяет раз-
работать простые и доступные методики опре-
деления загрязнителей, характеризующиеся вы-
сокой точностью.

По количеству реализуемых подведомствен-
ными лабораториями Россельхознадзора мето-
дик лидирует ВЭЖХ-МС/МС с  применением 
трехквадрупольных масс-спектрометров. Для 
контроля зарегистрированных и  запрещенных 
препаратов и  пестицидов используется также 
хроматографическое разделение в  сочетание 
МС-детектированием на приборах других клас-
сов (времяпролеетных, орбитальных ионных 
ловушках), например для определения синтети-
ческих красителей в  продукции аквакультуры, 
следовых количеств глифосата, скрининга ми-
котоксинов и других ксенобиотиков и т.д. [8–10].
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Анализ образцов продовольственного сырья 
и  пищевой продукции на  содержание органиче-
ских загрязнителей предполагает два основных 
этапа: пробоподготовку, как правило, жидкостную 
экстракцию из твердых и жидких образцов, а затем 
очистку методом твердофазной экстракции (ТФЭ); 
далее анализ ГХ/ВЭЖХ/УВЭЖХ с  тандемным 
масс-спектрометрическим детектированием либо 
в  сочетании с  МС-ВР. Такой подход позволяет 
определять максимально широкий спектр соеди-
нений.

ФГБУ “ВГНКИ” в  настоящее время разра-
ботаны, аттестованы и  внедрены в  реализацию 
мониторинга более 70 методических докумен-
тов (ГОСТ, МУК, МУ), обеспечивающих выяв-
ление остаточных содержаний лекарственных 
средств для животных в продукции животновод-
ства с использованием ВЭЖХ-МС/МС. В мик-
робиологических исследованиях важное место 
занимает времяпролетная матрично-активи-
рованная лазерная десорбция/ионизация, при 
определении токсичных элементов и  тяжелых 
металлов  – масс-спектрометрия с  индуктивно 
связанной плазмой (МС-ИСП), а масс-спектро-
метрия стабильных изотопов позволяет выяв-
лять фальсификацию продуктов [11]. 

Высокоэффективная жидкостная хромато-
графия с  тандемным масс-спектрометрическим 
детектированием (ВЭЖХ-МС/МС). Благодаря 
развитию масс-спектрометрии и  ее сочетанию 
с  высокоэффективной и  ультравысокоэффек-
тивной жидкостной хроматографией появилась 
возможность разработки ВЭЖХ- и  УВЭЖХ-
МС/МС-методик одновременного определения 
исходных веществ и их метаболитов, а также ме-
тодик многокомпонентного анализа пищевой 
продукции для одновременного определения за-
грязнителей разных групп (лекарственных пре-
паратов, пестицидов, микотоксинов) [12–16]. 
Идентификация и  определение аналитов в  ре-
жиме МС/МС проводится по  соотношениям 
m/z иона-предшественника и  ионов-продуктов 
[17]. Сочетание хроматографического разделе-
ния и  МС/МС дает информацию об  их струк-
туре и обеспечивает однозначную идентифика-
цию определяемых веществ. Как правило, при 
разработке методик ФГБУ “ВГНКИ” для иден-
тификации аналитов используется режим мо-
ниторинга множественных реакций (ММР) по-
ложительно и  отрицательно заряженных ионов 
с ионизацией молекул электрораспылением.

ВЭЖХ-МС/МС подходит для определения 
глифосата и его метаболита – аминометилфос-
фоновой кислоты (АМФК) как в растительной, 
так и  в животноводческой продукции [18–20]. 
Глифосат является одним из наиболее популяр-
ных фосфорорганических пестицидов, особен-
но при выращивании генно-модифицирован-
ных культур, поэтому его остаточные количества 

часто обнаруживаются в  сельскохозяйственной 
продукции [21–24]. В 2016–2017 гг. на базе Ис-
пытательного центра ФГБУ “ВГНКИ” разрабо-
тана и  аттестована методика количественного 
определения глифосата, аминометилфосфоно-
вой кислоты и глюфосината в сырье раститель-
ного происхождения [25]. А к 2020 г. по резуль-
татам НИР “Разработка методики определения 
глифосата и продукта его метаболизма в продук-
ции животноводства методом высокоэффектив-
ной жидкостной хроматографии с  масс-спек-
трометрическим детектированием” аттестована 
селективная методика ВЭЖХ-МС/МС-опреде-
ления глифосата, АМФК и глюфосината в мясе, 
субпродуктах, яйцах и  молоке (предел опреде-
ления 0.02–0.05 мг/кг) [26]. Обе работы пред-
усматривают первичную очистку экстрактов 
с помощью обращенно-фазового сорбента С18, 
дериватизацию молекул глифосата 9-флуоре-
нилметоксикарбонил хлоридом и  финальную 
очистку на сорбенте со слабыми катионообмен-
ными свойствами. Разработки в данном направ-
лении не прекращались, и в 2023 г. аттестованы 
методики прямого (без дериватизации) опреде-
ления глифосата в  сырье растительного проис-
хождения (ФР.1.31.2023.46339) и  объектах окру-
жающей среды (ФР.1.31.2023.46485) [27].

В 2021 г. утвержден ГОСТ 34743-2021, регла-
ментирующий определение фикотоксинов (мор-
ских токсинов) в двустворчатых моллюсках ме-
тодом ВЭЖХ-МС/МС в диапазонах, мкг/кг: от 1 
до 50 для азаспирацидов; от 40 до 1600 для сак-
ситоксинов и гониаутоксинов; от 62.5 до 625 для 
окадаиковой кислоты и  динофизистоксинов; 
от 50 до 500 для йессотоксинов; от 100 до 500 для 
бреветоксина-2; и  от 2000 до  40 000 для домое-
вой кислоты [28]. На этапе экстракции и очист-
ки предложена ТФЭ. Группа морских токсинов 
крайне обширна и  разнообразна, что обуслов-
ливает существенные сложности их одновре-
менного определения в  рамках официального 
контроля. К ним относятся паралитические яды 
моллюсков (сакситоксин и  его аналоги), амне-
стический яд моллюсков (домоевая кислота), 
диаретический яд (окадаевая кислота), яды рыб 
семейства иглобрюхих и  другие нейротоксины 
[29]. Кроме того, попадание фикотоксинов в во-
доемы приводит к их накоплению в рыбе [30].

Дальнейшие исследования в  2022–2023 гг. 
показали, что ВЭЖХ-МС/МС с  применени-
ем изотопного разбавления позволяет избежать 
построения матричных градуировочных зави-
симостей и  рассчитывать концентрации лекар-
ственных препаратов с  помощью поправочных 
коэффициентов [31]. В работе [31] использованы 
стандартные водные растворы аналитов и по од-
ному изотопно меченному стандарту для каждого 
класса соединений, исключена стадия ТФЭ, так 
как методика не требует дополнительной очистки 
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образцов. Пределы обнаружения остаточных ко-
личеств 80 лекарственных препаратов для вете-
ринарного применения в пищевой продукции со-
ставили от 0.1 до 10 нг/г, что позволяет определять 
их на максимально допустимых уровнях (МДУ).

Наиболее актуальное направление развития 
средств и методов аналитического контроля – это 
определение не одной группы загрязнителей в объ-
ектах окружающей среды и  продуктах питания, 
а  многокомпонентный анализ с  минимальной 
пробоподготовкой. Тандемная масс-спектроме-
трия характеризуется высокой чувствительностью 
и  точностью, благодаря чему разработанные ме-
тодики позволяют одновременно идентифициро-
вать и определять множество соединений разных 
классов [32–35]: пестициды, антибиотики, гормо-
ны, седативные препараты, микотоксины и  дру-
гие загрязнители органической природы, а кроме 
того, и их метаболиты.

Высокоэффективная жидкостная хроматогра-
фия в сочетании с масс-спектрометрией высокого 
разрешения (ВЭЖХ-МС-ВР). Сочетание скри-
нинга проб и  последующего подтверждающего 
определения загрязнителей является оптималь-
ной стратегией рутинных исследований при реа-
лизации программ мониторинга безопасности 
пищевой продукции. ВЭЖХ-МС-ВР предложена 
для одновременного определения лекарственных 
препаратов, пестицидов, микотоксинов и их ме-
таболитов в детском питании, молоке и молочной 
продукции, кормах, кукурузе, томатах [36–39].

ФГБУ “ВГНКИ” предложена УВЭЖХ-
МС-ВР для многокомпонентного определения 
остаточных содержаний широкого спектра ле-
карственных препаратов для ветеринарного 
применения и  их метаболитов с  минимальной 
пробоподготовкой [40]. Для нивелирования 
матричного эффекта использовали метод изо-
топного разбавления. Разработанная методика 
позволяет одновременно идентифицировать 
и  оценивать остаточные содержания 214  лекар-
ственных препаратов для ветеринарного при-
менения на  уровне их предела обнаружения 
0.1–10.0 нг/г, существенно сократить продолжи-
тельность (40–50 мин) и стоимость анализа.

Метаболиты и  продукты абиотической де-
градации загрязнителей, содержащихся в  про-
довольственном сырье и  пищевой продукции, 
могут быть не  менее опасны для человека, чем 
исходные соединения. Тандемная масс-спек-
трометрия позволяет получить спектральные 
данные только для целевых аналитов (входящих 
в  область применения методики). Для получе-
ния полноспектральных данных с высокой точ-
ностью измеряемых масс без предварительного 
выбора аналитов предложена МС-ВР [41].

Анализ публикаций в журналах, включенных 
в базы данных Web of Science и Scopus, показал, 
что внедрение в практику рутинных исследований 

МС-ВР, позволяющей получать для всех присут-
ствующих в  образце аналитов полный спектр 
с  точными массами, ограничивается последним 
десятилетием [42, 43]. Нецелевому анализу про-
дукции животноводства посвящено немного ра-
бот, так как поиск в образцах любых загрязняющих 
веществ  – крайне сложная задача [41]. Он под-
разумевает определение потенциально опасных 
загрязнителей, в  том числе метаболитов и  про-
дуктов трансформации в  объектах окружающей 
среды и продуктах питания, игнорируемых в рам-
ках целевого анализа методом ВЭЖХ-МС/МС, 
поскольку в тандемном режиме получают только 
те  переходы m/z, которые выбраны для целевых 
аналитов. Разработаны УВЭЖХ-МС-ВР-мето-
дики определения продуктов термической транс-
формации малахитового и  лейкомалахитового 
зеленого в  форели и  креветках [44–46], а  также 
биодеградации сульфапиридина и  сульфатиазо-
ла, метаболизма диацетоксискирпенола и  неце-
левого скрининга неожидаемых загрязнителей 
в  молоке [41]. При обнаружении и  выяснении 
структуры новых, не  описанных ранее соедине-
ний, в  дополнение к  МС-ВР целесообразно ис-
пользовать ЯМР-спектроскопию [47].

Во многом затруднения при разработке ме-
тодик нецелевого анализа обусловлены слож-
ностью самих матриц и  отсутствием стандарти-
зированных библиотек для ранее неизученных 
соединений [48]. Преимущества, предостав-
ляемые МС-ВР (времяпролетной масс-спек-
трометрией и  орбитальной ионной ловуш-
кой) по  сравнению с  классической тандемной 
масс-спектрометрией, очень существенны [49, 
50]. Во-первых, это сбор полноспектральных 
данных с  высокой точностью измеряемых масс, 
что делает возможным скрининг большого ко-
личества соединений и  их идентификацию [51]. 
Орбитальная ионная ловушка и  квадрупольный 
времяпролетный масс-спектрометр в  сочетании 
с ВЭЖХ и УВЭЖХ в данном случае максималь-
но эффективны как для полного МС-сканирова-
ния, так и для идентификации соединений и под-
тверждающего анализа в тандемном режиме, что 
позволяет проводить не  только поиск исходных 
загрязнителей в сложных матрицах, но и продук-
тов их трансформации. Во-вторых, появляется 
возможность ретроспективного анализа данных, 
так как присутствие соединений в  образцах ис-
следуется после выполнения анализа и получения 
полных спектральных данных без предваритель-
ного выбора аналитов. И, в-третьих, возможно 
выяснение структуры неизвестных или предпо-
лагаемых соединений. Мешающее влияние ма-
трицы, даже сложной (биологические материалы, 
продукция, содержащая животные компоненты), 
можно устранить разбавлением пробы, так как 
чувствительности современных МС-ВР-прибо-
ров достаточно для надежного скрининга [52].
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Масс-спектрометрия с  индуктивно связан-
ной плазмой (МС-ИСП) позволяет определять 
тяжелые металлы, токсичные, а  также микро- 
и  макроэлементы в  любых образцах (продо-
вольственное сырье, продукты питания, объек-
ты окружающей среды, биологические образцы 
и т.д.) [53–56]. Это уникальный чувствительный, 
селективный и  точный метод для элементного 
и изотопного анализа, позволяющий, кроме все-
го прочего, идентифицировать географическую 
принадлежность некоторых видов продукции 
[57, 58]. Определение изотопных отношений воз-
можно в варианте многоколлекторной МС-ИСП 
с магнитно-секторным фильтром масс высокого 
разрешения [59, 60].

В ФГБУ “ВГНКИ” разработана методи-
ка определения в  мясе всех видов животных, 
субпродуктах, молоке и  молочных продуктах, 
рыбе и нерыбных объектах, меде, кормах и кор-
мовых добавках As, Cd, Hg и  Pb методом МС-
ИСП [61]. При сочетании с  ВЭЖХ метод дает 
возможность дифференцированного определе-
ния органического и неорганического мышьяка 
[62, 63]. Неорганические соединения мышьяка 
обладают высокой токсичностью. Мышьякор-
ганические соединения, содержащиеся в  рыбе 
и  морепродуктах, менее токсичны для челове-
ка, но их определение вызывает ряд сложностей 
у  аналитиков. Неспособность большинства ме-
тодик корректно оценить содержание органиче-
ских форм мышьяка (в основном арсенобетаина) 
не  позволяет адекватно контролировать содер-
жание мышьяка в  пищевой продукции. ГОСТ 
34462-2018 позволяет решить эту проблему.

Газовая хромато-масс-спектрометрия (ГХ-МС) 
применяется для определения в пищевой продук-
ции летучих, термически стабильных загрязни-
телей. Преимущественно это хлорорганические 
пестициды, диоксины, ПХБ и  некоторые соеди-
нения, образующиеся при термической обработке 
пищевой продукции [64–67].

В маслах и  жирных продуктах могут содер-
жаться сложные эфиры жирных кислот: сложные 
эфиры 2- и  3-монохлорпропандиола (МХПД) 
и  глицидиловые эфиры жирных кислот (глици-
дол), образующиеся в процессе переработки масел 
при высоких температурах (порядка 200 °С) [68]. 
МХПД также могут содержаться в детских смесях 
[69] и  гидролизованных белковых продуктах, на-
пример в  соевом соусе [68]. В  ФГБУ “ВГНКИ” 
разработан способ подготовки образцов жиросо-
держащей пищевой продукции для определения 
3-монохлорпропандиола и  глицидола методом 
газожидкостной хроматографии с  тандемным 
масс-спектрометрическим детектированием 
(ГХ-МС/МС) [70]. Методика предусматривает 
гомогенизацию и  осушение пробы путем расти-
рания с  безводным сульфатом натрия, экстрак-
цию определяемых компонентов ацетонитрилом 

и  трет-бутилметиловым эфиром, быстрый ще-
лочной гидролиз сложноэфирных связей с высво-
бождением МХПД и глицидола, остановку гидро-
лиза путем добавления подкисленных растворов 
хлорида и бромида натрия, очистку смеси гексаном 
и  повторную экстракцию определяемых компо-
нентов смесью диэтилового эфира и этилацетата, 
дериватизацию аналитов фенилборной кислотой, 
концентрирование и ГХ-МС/МС-анализ.

ГХ-МС-методика предложена для одновре-
менного определения широкого перечная пе-
стицидов в  растительных маслах [64], меде [71], 
молоке и  молочной продукции [65], природной 
и водопроводной воде [72]. В 2021 г. разработана 
методика быстрого и  точного одновременного 
определения 78 пестицидов (включая фунгици-
ды, инсектициды и  акарициды), относящихся 
к  разным химическим группам (хлор- и  фосфо-
рорганические пестициды, карбаматы, пиретрои-
ды и неоникотиноиды) [73]. В 2022 г. она внесена 
в реестр аттестованных методик измерений и ис-
пользуется для государственного мониторинга 
продукции животноводства, кормов и  кормовых 
добавок. В основе разработанной методики лежит 
сочетание пробоподготовки QuEChERS и  опре-
деления пестицидов методом ГХ-МС/МС. Для 
увеличения степени извлечения определяемых 
соединений применена буферизация экстракта, 
а на стадии очистки наибольшую эффективность 
показала комбинация сорбентов PSA и C18.

Газовая хромато-масс-спектрометрия высокого 
разрешения (ГХ-МС-ВР) применяется в  рутин-
ной практике достаточно редко. В первую очередь 
метод предпочтителен при определении диокси-
нов, что обусловлено крайне малыми содержа-
ниями данных соединений, близких по структуре 
и  свойствам. Для решения этой задачи необхо-
димы современные методы, доступные только 
в  ограниченном числе лабораторий мира [74]. 
Диоксины высокотоксичны, являются кумуля-
тивными ядами и  образуются преимущественно 
при сжигании мусора. Они устойчивы к биораз-
ложению и  способны накапливаться в  объектах 
окружающей среды [75]. В  понятие “диоксины” 
включают и некоторые диоксиноподобные ПХБ 
со схожими токсическими свойствами.

Проблема загрязнения животноводческой 
продукции диоксинами и  диоксиноподобными 
соединениями остается актуальной в связи со сти-
хийностью механизма их образования при возник-
новении пожаров на территориях, подвергавшихся 
обработке хлорорганическими соединениями. Ак-
кумуляция диоксинов в продовольственном сырье 
обусловлена их хорошей растворимостью в липи-
дах, особенно животного происхождения, где они 
сохраняются в  течение длительного времени [76]. 
Согласно ТР  ТС  021/2011 их содержание (нг/кг) 
в мясных консервах (говядина и баранина), яйцах 
и  продуктах их переработки, молоке и  молочной 
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продукции не  должно превышать 3 (в пересчете 
на жир); в рыбной продукции и мясе морских мле-
копитающих – 4; в мясе домашней птицы и рыб-
ном жире  – 2. Для всех видов биологически ак-
тивных добавок, продуктов питания беременных 
и кормящих женщин и детского питания наличие 
диоксинов не  допускается. Для идентификации 
и  определения массовой доли 17 высокотоксич-
ных диоксинов в  диапазоне измерений каждого 
конгенера от 1.0 до 30.0 нг/кг (от 1.0 до 30.0 трлн–1) 
в ФГБУ “ВГНКИ” разработана ГХ-МС-ВР-мето-
дика, утвержденная в России на уровне ГОСТ [77].

Перспективные исследования. В  настоящее 
время в  ФГБУ “ВГНКИ” проводится ряд науч-
но-исследовательских работ с  использованием 
в качестве основного инструмента масс-спектро-
метрии. В  связи с  развитием экспорта, а  также 
по результатам оценки риска для здоровья оста-
точных содержаний действующих веществ ле-
карственных препаратов в объектах окружающей 
среды и  продуктах питания существует потреб-
ность расширения спектра контролируемых со-
единений и снижения пределов их определения.

В сфере прикладных исследований для опре-
деления остаточных количеств лекарственных 
средств в  продукции животноводства и  объектах 
окружающей среды с использованием ВЭЖХ-МС/
МС разрабатываются методики контроля содержа-
ния нитроимидазолов и кокцидиостатиков, а также 
антгельминтиков диэтилкарбамазина, битионола 
и пиперазина. Кроме того, на постоянной основе 
проводятся работы по оценке стабильности лекар-
ственных препаратов при хранении продукции 
животного происхождения. Для аккредитован-
ных лабораторий сведения о  состоянии веществ 
в образцах в период хранения являются критиче-
ски важными в случае необходимости повторного 

анализа при подтверждении первичного результата 
арбитражными методами.

Для сокращения трудозатрат и  себестоимо-
сти выполняемых исследований при ВЭЖХ-МС/
МС-определении нитроимидазолов и кокциди-
остатиков проводится модификация пробопод-
готовки, позволяющая избежать использования 
дорогостоящих импортных ТФЭ-картриджей. 
Дисперсионная ТФЭ (ДТФЭ) эффективнее 
и доступнее ее классического варианта и в по-
следнее время все активнее применяется при 
многокомпонентном определении лекарствен-
ных средств для ветеринарного применения 
в продуктах питания [78]. Для ДТФЭ характер-
ны: меньшая продолжительность пробопод-
готовки, снижение количеств используемых 
токсичных органических растворителей, отсут-
ствие необходимости дополнительной очистки 
экстрактов, а  ее простота обеспечивает высо-
кую надежность и воспроизводимость результа-
тов последующего анализа.

В рамках разработки методики определения 
антгельминтиков (диэтилкарбамазина, битио-
нола и  пиперазина) выбраны оптимальные ус-
ловия их МС/МС-детектирования (табл. 1).

Предварительная оценка метрологических 
характеристик определения диэтилкарбамази-
на и битионола в пищевой продукции позволила 
установить для них диапазоны измерений 10–1000 
и 1–1000 мкг/кг соответственно. Проблема опре-
деления пиперазина обусловлена его крайне ма-
лой массой, в связи с чем он плохо удерживается 
на  стандартных обращено-фазовых колонках, 
а при детектировании в области малых значений 
m/z регистрируется множество мешающих ионов. 
Для нивелирования матричного эффекта предло-
жен изотопно меченный стандарт пиперазин-Д8. 

Таблица 1. Параметры масс-спектрометрического детектирования в режиме ММР в условиях 
электрораспылительной ионизации

№ Аналит (изотопно 
меченный стандарт)

Ион-
предшественник, 

m/z

Ионы-
продукты, 

m/z

Потенциал 
декластеризации, В

Энергия 
столкновений, эВ / 

потенциал на выходе 
из ячейки, В

Режим регистрации отрицательно заряженных ионов

1 Битионол 352.8 161.0* –75 –30/–17
191.6 –100 –32/–15

(Триклабендазол-Д3) 362.1 197.0 –60 –47/–23
Режим регистрации положительно заряженных ионов

2
Диэтилкарбамазин 200.0 100.0* 30 19/10

127.0 20 20/17
(Тетрамизол-Д5) 210.1 183.0 50 31/10

3
Пиперазин 87.3 44.1* 90 20/13

55.7 288 13/10
(Пиперазин-Д8) 95.1 50.3 92 23/15

*Ион-продукт, рекомендуемый для количественного определения.
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В настоящее время ведутся работы по выбору под-
ходящего сорбента, способного удерживать пипе-
разин и при этом осуществлять разделение других 
аналитов.

Для определения остаточных количеств лекар-
ственных препаратов ветеринарного применения 
в объектах окружающей среды в рамках контроля 
их использования в  животноводстве предложен 
не  только метод ВЭЖХ-МС/МС, но  и  ВЭЖХ-
МС-ВР. В объектах окружающей среды в резуль-
тате экскретирования и  несоблюдения режимов 
очистки побочных продуктов животноводства 
могут накапливаться не  только лекарственные 
препараты (антибиотики, нестероидные проти-
вовоспалительные средства (НПВС), антгель-
минтики, кокцидиостатики и т.д.), но и продукты 
их трансформации, образующиеся как в процес-
се метаболизма в организме животных, так и при 
последующем гидролизе и  окислении под дей-
ствием факторов среды и  микробиологической 
детоксикации. Продукты трансформации при 
этом могут обладать равной и  большей токсич-
ностью, чем исходные соединения [41]. Кроме 
того, несмотря на законодательные ограничения, 
в животноводстве могут незаконно применяться 
запрещенные соединения (о чем свидетельствует 
их обнаружение в животноводческом продоволь-
ственном сырье), представляющие угрозу для 
экосистем и человека. Определение остаточного 
содержания лекарственных препаратов и  их ме-
таболитов в побочных продуктах животноводства 
и объектах окружающей среды в настоящее вре-
мя остается нерешенной задачей в связи с отсут-
ствием нормативно-технической базы – в первую 
очередь эффективных стандартизованных анали-
тических процедур.

Современные стратегии анализа нацеле-
ны на  ограниченное число заранее извест-
ных веществ. Сочетание высокоэффективной 
жидкостной хроматографии с  масс-спектро-
метрией высокого разрешения (орбитальная 
ионная ловушка и  квадрупольная времяпро-
летная масс-спектрометрия) позволяет прово-
дить не  только поиск исходных загрязнителей 
в сложных матрицах, но и продуктов их транс-
формации и обнаруживать потенциально опас-
ные, не  идентифицированные ранее контами-
нанты.

На первом этапе работы для выбора крите-
риев идентификации не выявленных в целевых 
исследованиях продуктов трансформации ле-
карственных препаратов и  реализации поиска 
“известных неизвестных” в  нецелевом анализе 
продукции животноводства проанализированы 
сведения о  характеристических параметрах для 
запрещенных и  разрешенных лекарственных 
препаратов, обнаруживаемых в  продукции жи-
вотноводства в  рамках реализации мониторин-
га ветеринарной безопасности [79]. Кроме того, 

оптимизированы параметры разделения и  де-
тектирования наиболее часто обнаруживаемых 
в  рамках мониторинга продукции животновод-
ства лекарственных препаратов  – представите-
лей групп фторхинолонов (энрофлоксацин, ци-
профлоксацин, левофлоксацин), тетрациклинов 
(окситетрациклин, доксициклин, тетрациклин), 
сульфаниламидов и  диаминопиримидинов 
(сульфаметазин, сульфаметоксазол, сульфадиа-
зин, триметоприм), макролидов (эритромицин, 
кларитромицин, тилозин, тилмикозин, спира-
мицин), НПВС (диклофенак), кокцидиостати-
ков (ласалоцид, мадурамицин) и  линкозамидов 
(линкомицин).

Дальнейшее развитие нецелевого анализа 
и  его применение в  мониторинге безопасно-
сти продукции животноводства предполага-
ет использование интегрированных режимов 
сбора спектральных данных и  создание соб-
ственных узкоспециализированных коллекций 
масс-спектров [5]. Применение ВЭЖХ-МС-ВР 
для определения широкого спектра действую-
щих веществ лекарственных препаратов и  их 
метаболитов требует разработки селективных 
и  чувствительных методик с  унифицированной 
пробоподготовкой, позволяющей избегать раз-
ложения чувствительных к агрессивным средам 
аналитов и одновременно извлекать соединения 
различных групп с существенно различающими-
ся свойствами. ВЭЖХ-МС-ВР с  возможностью 
полного сканирования подходит и для скринин-
га проб, и для подтверждающего анализа.

По направлению разработки подхода на ос-
нове метода масс-спектрометрии стабильных 
изотопов для выявления фальсификации мо-
лочной продукции животными жирами в ФГБУ 
“ВГНКИ” предложена оптимальная процеду-
ра подготовки образцов для анализа, выбрана 
оптимальная схема методической работы для 
оценки значимого вклада изотопных соотноше-
ний и  критериев идентификации. Кроме того, 
установлено, что для анализа необходимо выде-
лять жировую фракцию из образцов во избежа-
ние дополнительного фракционирования изо-
топов углерода, а  для образцов говяжьего жира 
по  сравнению с  молочным наблюдается более 
низкое значение соотношения 13С/12С.

* * *

Таким образом, методическое и  инстру-
ментальное развитие масс-спектрометрии спо-
собствует реализации и  совершенствованию 
мероприятий, направленных на  обеспечение 
безопасности пищевой продукции. Научные 
разработки ФГБУ “ВГНКИ” эффективно вне-
дряются в практику рутинного анализа и исполь-
зуются сетью подведомственных Россельхознад-
зору аккредитованных лабораторий (табл. 2).
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Аналиты/виды продукции/диапазон определяемых 
содержаний Нормативный документ

Число 
обнаружений 

[80]

Антибиотики тетрациклиновой группы/мясо, 
субпродукты, молоко, мясная и молочная продукция, 
рыба и водные беспозвоночные, мед, яйца / 1.0–1000.0 
мкг/кг

ГОСТ 31694 “Метод 
определения остаточного 
содержания антибиотиков 
тетрациклиновой группы 

с помощью высокоэффективной 
жидкостной хроматографии 
с масс-спектрометрическим 

детектором”

765

Хинолоны/мясо, субпродукты, молоко, мясная 
и молочная продукция, рыба, мед, яйца/1–2000 мкг/кг

ГОСТ 32797 “Метод 
определения остаточного 

содержания хинолонов 
с помощью высокоэффективной 

жидкостной хроматографии 
с масс-спектрометрическим 

детектором”

934

НПВС/мясо, субпродукты, молоко, мясная и молочная 
продукция/1.0–1000.0 мкг/кг

ГОСТ 32881 “Метод 
определения остаточного 

содержания нестероидных 
противовоспалительных 
лекарственных средств 

с помощью высокоэффективной 
жидкостной хроматографии 
с масс-спектрометрическим 

детектором”

152

Антгельминтики/мясо, субпродукты, молоко, мясная 
и молочная продукция, рыба/1.0–1000.0 мкг/кг

ГОСТ 32834 “Метод определения 
остаточного содержания 

антгельминтиков с помощью 
высокоэффективной 

жидкостной хроматографии 
с масс-спектрометрическим 

детектором”

53

Кокцидиостатики/мясо, субпродукты, мясная 
продукция, яйца/1.0–1000.0 мкг/кг

ГОСТ 34535 “Метод определения 
содержания кокцидиостатиков 

с помощью высокоэффективной 
жидкостной хроматографии 
с масс-спектрометрическим 

детектором”

1029

Сульфаниламиды, нитроимидазолы, пенициллины, 
амфениколы/мясо, субпродукты, молоко, мясная 
и молочная продукция, рыба, мед, яйца/для 
хлорамфеникола: 0.2–1000 мкг/кг, для остальных 
соединений: 1.0–1000.0 мкг/кг

ГОСТ 34533 “Метод 
определения остаточного 

содержания сульфаниламидов, 
нитроимидазолов, 

пенициллинов, амфениколов 
с помощью высокоэффективной 

жидкостной хроматографии 
с масс-спектрометрическим 

детектором”

705

Таблица 2. Число обнаружений превышения МДУ остаточных содержаний загрязнителей в пищевой 
продукции в 2022–I кв. 2024 гг. с использованием наиболее востребованных методик, разработанных 
ФГБУ “ВГНКИ”
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Аналиты/виды продукции/диапазон определяемых 
содержаний Нормативный документ

Число 
обнаружений 

[80]

Аминогликозиды/молоко, молочная продукция/
гентамицин: 20–80, канамицин: 40–160, амикацин, 
гигромицин и спектиномицин: 100–400, 
дигидрострептомицин, стрептомицин: 100–800, 
неомицин, паромомицин: 200–800, апрамицин: 400–
1600 мкг/кг

ГОСТ 32798 “Метод определения 
остаточного содержания 

аминогликозидов с помощью 
высокоэффективной 

жидкостной хроматографии 
с масс-спектрометрическим 

детектором” 

20

Метаболиты нитрофуранов/мясо, субпродукты, 
молоко, мясная и молочная продукция, рыба и водные 
беспозвоночные, мед, яйца/1.01000.0 мкг/кг

ГОСТ 32014 “Метод определения 
остаточного содержания 

метаболитов нитрофуранов 
с помощью высокоэффективной 

жидкостной хроматографии 
с масс-спектрометрическим 

детектором” 

160

Макролиды, линкозамиды и плевромутилины/
мясо, субпродукты, молоко, мясная и молочная 
продукция/макролиды в мясе, мясных продуктах 
и полуфабрикатах, рыбе, креветках, молоке, молочных 
продуктах, в том числе сыре: 1–320, в субпродуктах: 
1–3200; линкозамиды в мясе, мясных продуктах 
и полуфабрикатах, рыбе, креветках: 1–160, в молоке, 
молочных продуктах, в том числе сыре: 1–240, 
в субпродуктах: 10–2400; плевромутилины в мясе, 
мясных продуктах и полуфабрикатах, рыбе, креветках, 
молоке, молочных продуктах, в том числе сыре: 1–160, 
в субпродуктах: 5–1600 мкг/кг

ГОСТ 34136 “Метод определения 
остаточного содержания 

макролидов, линкозамидов 
и плевромутилинов с помощью 

высокоэффективной 
жидкостной хроматографии 
с масс-спектрометрическим 

детектированием” 

207

Метаболиты карбадокса и олаквиндокса/мясо, 
субпродукты/0.5–8.0 мкг/кг

ГОСТ 33971 “Метод определения 
остаточного содержания 
метаболитов карбадокса 

и олаквиндокса с помощью 
высокоэффективной 

жидкостной хроматографии 
с масс-спектрометрическим 

детектором”

12

34 антгельминтика/рыба/1.0–1000.0 мкг/кг, нетобимин: 
5.0–1000.0 мкг/кг

МУ А-1/044 “Методические 
указания по арбитражному 

определению антгельминтиков 
в рыбе методом 

высокоэффективной 
жидкостной хроматографии 
с масс-спектрометрическим 

детектором” 

14

Нистатин, клотримазол, рифампицин, фумагиллин, 
колхицин, дапсон, клотианидин, имидаклоприд/
мед/колхицин, имидаклоприд, клотианидин, дапсон, 
рифампицин: 1–100, фумагиллин, нистатин: 5–500, 
клотримазол: 0.1–10 мкг/кг

МУ А-1/052 “Методические 
указания по определению 

ксенобиотиков в меде 
методом высокоэффективной 
жидкостной хроматографии 
c масс-спектрометрическим 

детектированием”

8

Таблица 2. Продолжение
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В перспективе применение УВЭЖХ-разде-
ления позволит сократить продолжительность 
анализа, а при совмещении с МС/МС и МС-ВР 
разработать методики, характеризующиеся высо-
кой точностью. Метод УВЭЖХ-МС-ВР подходит 
для решения повседневных лабораторных задач, 
таких как скрининг проб и определение остаточ-
ных содержаний ветеринарных препаратов и  их 
метаболитов в случае установления соответствия 
продукции законодательным требованиям. Неце-
левой анализ позволит идентифицировать про-
дукты трансформации лекарственных препара-
тов и в дальнейшем усовершенствовать стратегию 
мониторинга безопасности продовольственного 
сырья и  пищевой продукции благодаря оценке 
риска дополнительных угроз для потребителя.

ФИНАНСИРОВАНИЕ РАБОТЫ

Данная работа финансировалась за  счет 
средств бюджета ФГБУ “Всероссийский госу-
дарственный центр качества и  стандартизации 

лекарственных средств для животных и  кор-
мов”. Никаких дополнительных грантов на про-
ведение или руководство данным конкретным 
исследованием получено не было.

КОНФЛИКТ ИНТЕРЕСОВ

Авторы данной работы заявляют об  отсут-
ствии конфликта интересов.
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Аналиты/виды продукции/диапазон определяемых 
содержаний Нормативный документ

Число 
обнаружений 

[80]

Красители/рыба, водные беспозвоночные/малахитовый 
зеленый, лейкомалахитовый зеленый, кристаллический 
фиолетовый, лейкокристаллический фиолетовый, 
бриллиантовый зеленый, диметилтионин, метиленовая 
лазурь В, этиловый фиолетовый, метиленовый синий, 
виктория синий В, виктория синий R, основный синий 
7: 0.25–10, 9-аминоакридин и акрифлавин: 1.0–40, 
парарозанилин: 0.5–20 мкг/кг

МУ А-1/080 “Методические 
указания по определению 
остаточного содержания 
красителей в продукции 
аквакультуры методом 
высокоэффективной 

жидкостной хроматографии 
с масс-спектрометрическим 

детектированием” 

89

Азитромицин, китасамицин, тилдипирозин/мясо, 
мясная продукция, молоко/1–160 мкг/кг

МУ А-1/074 “Методические 
указания по определению 
остаточного содержания 

азитромицина, китасамицина, 
тилдипирозина в продукции 

животноводства методом 
высокоэффективной 

жидкостной хроматографии 
с масс-спектрометрическим 

детектированием”

7

Тиамфеникол, дапсон/мясо/1–1000 мкг/кг

МУ А-1/075 “Методические 
указания по определению 
остаточного содержания 
тиамфеникола, дапсона 
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11.	Gómez-Pérez M.L., Romero-González R., Mar-
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MASS SPECTROMETRY AS A TOOL TO ENSURE FOOD SAFETY: 
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Abstract. When ensuring the safety of food products, the list of regulated contaminants is very exten-
sive: pharmaceuticals (antibiotics, non-steroidal anti-inflammatory drugs, coccidiostatics, thyreostatics, 
β-adrenostimulants, antihelminthic agents, etc.), pesticides, toxic elements, hormones, polychlorinated 
biphenyls, dioxins, natural toxins (zoo-, phyto- and mycotoxins, toxins of bacterial bacteria, etc.). ), pes-
ticides, toxic elements, hormones, polychlorinated biphenyls, dioxins, natural toxins (zoo-, phyto- and 
mycotoxins, toxins of bacterial origin, biogenic amines), etc. The main means of determining the contami-
nants in food raw materials and food products when establishing compliance of their content with hygienic 
standards is laboratory control. Mass spectrometry has been the most effective tool of laboratory control 
both in Russia and abroad for more than 20 years. The review considers the methods developed by Federal 
State Budgetary Institution “The Russian State Center for Animal Feed and Drug Standardization and 
Quality” (FGBU “VGNKI”) using mass spectrometry, which are of the greatest interest from the point of 
view of implementation of food safety monitoring in the Russian Federation, as well as promising directions 
of research work taking into account the main problems and achievements in the field of mass spectrometry.

Keywords: mass spectrometry, high-performance liquid chromatography, gas chromatography, inductively 
coupled plasma mass spectrometry, isotope ratio mass spectrometry, identification and determination by 
exact ion masses, isotopic dilution, food products.
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