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Определение Т‑2‑токсина  
методом газо-жидкостной 
хроматографии с детектором ЭЗД  
после дериватизации 
трифторуксусным ангидридом
И. А. Филенко, к. т. н.1

Содержание микотоксинов в пищевой продукции зерновой природы – ​один 
из показателей ее безопасности. В статье описано определение Т‑2-токсина 
в современных лабораторных условиях на отечественном оборудовании. 
Предложена формула расчета, не требующая сравнения площадей пиков. 
Установлен более широкий диапазон определяемых концентраций 
Т‑2‑токсина. Проведена статистическая обработка результатов и рассчитаны 
метрологические характеристики.
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Введение*
Т‑2‑токсин (рис.  1)  –  ​один из наиболее токсичных 
представителей группы трихотеценовых микоток‑
синов, синтезируемых плесневыми грибами рода 
Fusarium [1]. Он оказывает разрушающее действие на 
кровеносную, иммунную, нервную системы, пище‑
варительный тракт, кожу [2]. Содержание Т‑2‑токсина 
в зерне, продуктах питания зерновой природы, кор‑
мах, комбикормовом сырье регламентировано в соот‑
ветствующих нормативных документах.

Наиболее распространенными способами опре‑
деления Т‑2‑токсина являются хроматографические 
методы. Помимо них, получили развитие имму‑
ноферментные методы [3, 4], однако отмечается 
их меньшая точность в  сравнении с  хроматогра‑
фией [5].

Для методов ВЭЖХ и УВЭЖХ (HPLC, UPLC) пред‑
ложены различные способы дериватизации 
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и детектирования аналита, позволяющие достичь 
низких пределов обнаружения и воспроизводимо‑
сти результатов [6, 7]. Так, в  [6] приводится пре‑
дел обнаружения 0,005  мг/кг, степень извлече‑
ния аналита 80–99% и  стандартное отклонение 
менее 6%.

Наиболее современным и усовершенствованным 
методом определения микотоксинов, включая Т‑2, 
признается ВЭЖХ с  масс-спектрометрическим 
детектированием. Вместе с  этим, разнообра‑
зие анализируемых матриц, химическое срод‑
ство Т‑2-токсина и его метаболитов требуют даль‑
нейшего освоения, валидации и  верификации 
метода [8]. Однако несмотря на то, что в  России 
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Рис. 1. Т-2-токсин
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принят стандарт на определение Т‑2‑токсина мето‑
дом хромато-масс-спектрометрии  [9], его нельзя 
назвать распространенным в  рядовых химико-
аналитических лабораториях ввиду сложности 
и  высокой стоимости соответствующего оборудо‑
вания.

В  испытательных лабораториях санитарно-
гигиенического профиля для этих целей чаще при‑
меняют метод газовой хроматографии с  детекто‑
ром электронного захвата (ГХ-ЭЗД, GC-ECD). Между 
тем, количество исследований, посвященных 
ГХ-методам определения Т‑2, сравнительно неве‑
лико, а  имеющиеся  – демонстрируют различные 
подходы к определению [10]. Так, для дериватиза‑
ции Т‑2-токсина применяются ангидриды трифтор
уксусной (TFAA) и пентафторпропановой (PFPA) кис‑
лот, N-гептафторбутирил имидазол (HBFI)  [11–14]. 
В  исследованиях используют различные капил‑
лярные колонки и  режимы хроматографирова‑
ния: температурные градиенты, газы-носители 
и их скорости.

В России нормативными документами для опре‑
деления Т‑2‑токсина методом ГХ-ЭЗД являются 
МУ 3184-84 [15] и ГОСТ 33682‑2015 [16]. Оба документа 
устарели морально и технически. Сравнение текстов 
позволяет сделать вывод, что в технической части 
ГОСТ, несмотря на свою сравнительную новизну, 
является калькой МУ, применяемых с 1984 года. Так, 
для обработки хроматограмм «площадь пика опре‑
деляют умножением высоты пика на ширину пика 
на половине его высоты» [15, 16], что давно вышло 
из практики с внедрением интеграторов. В качестве 
оборудования приводятся набивные колонки, кото‑
рые в лабораторной практике применяются все реже. 
Расчет результата осуществляется по формуле, пред‑
усматривающей дополнительное последовательное 
введение стандарта и вычисление отношения пло‑
щадей пиков. Весьма скудно представлены метроло‑
гические характеристики метода – ​в МУ приводится 
значение (точнее, диапазон значений) относитель‑
ного стандартного отклонения, в ГОСТ отсутствуют 
и эти сведения. В качестве градуировочных стандар‑
тов рекомендованы две точки 0,2 и 0,5 мкл раствора 
ТФА-производного стандарта Т‑2‑токсина, что соот‑
ветствует 5 и 12,5 нг Т‑2‑токсина. Для предела обна‑
ружения приводится значение 0,05 мг/кг, в то время 
как современное оборудование позволяет достичь 
гораздо лучшей чувствительности. Помимо этого, 
современные требования к аккредитованным лабо‑
раториям (ГОСТ  17025‑2019, п.  7.6) предписывают 
вычисление неопределенности результатов измере‑
ний, а в опубликованных на данный момент рабо‑
тах они не приводятся.

Настоящая статья посвящена попытке устранения 
этих недочетов и  усовершенствованию методики 
определения массовой концентрации Т‑2‑токсина 
в  пищевой продукции методом газо-жидкостной 
хроматографии с  капиллярной колонкой и  ЭЗД-
детектированием с акцентом на использование, где 
это возможно, оборудования и реагентов российского 
производства.

Объекты и методы исследования

В  качестве объекта исследования отбирали пробы 
пищевой продукции зерновой природы, не содер‑
жащей Т‑2‑токсин. В  пробы вводилась рассчитан‑
ная стандартная добавка Т‑2. Методику газохрома‑
тографического определения Т‑2 разрабатывали на 
основе стандартизированных методик (МУ 3184-84, 
ГОСТ  33682‑2015) [15, 16]. Для дериватизации 
Т‑2‑токсина использован трифторуксусный анги‑
дрид (ТФА, TFAA). По методу «введено-найдено» опре‑
делена степень извлечения аналита.

Экстракцию из отобранной пробы 
и  очистку экстракта проводили в  соответствии 
с ГОСТ 33682‑2015 [16], п. 5.1, 5.2.

Для получения ТФА-производного использовали 
приготовленный экстракт и, параллельно, стандарт 
Т‑2‑токсина. В мерную пробирку на 5 мл добавляли 
50 мкл стандартного раствора Т‑2‑токсина в бензоле, 
250 мкл бензола, 50 мг свежепрокаленного карбоната 
натрия и 50 мкл трифторуксусного ангидрида. Про‑
бирку закрывали стеклянной притертой пробкой 
и  перемешивали при температуре 20÷25  °C в  тече‑
ние 30 мин на лабораторном вортексе (Multi Speed 
Vortex MSV‑3500) при RPM = 500. Содержимое про‑
бирок разбавляли бензолом до 1 мл и фильтровали 
через химическую воронку с  кусочком ваты в  дру‑
гую пробирку на 5 мл, карбонат натрия на филь‑
тре промывали 0,5 мл бензола. Объединенные бен‑
зольные фильтраты упаривали досуха в слабой струе 
азота (ОСЧ). Остаток растворяли в 200 мкл бензола 
и анализировали.

Анализ Т‑2‑токсина в  бензольных экстрак‑
тах проводили с  помощью газового хрома‑
тографа «Кристаллюкс‑4000М» (ООО «НПФ 
«Мета-Хром», г. Йошкар-Ола). Параметры хромато‑
графирования: капиллярная колонка (Restek, Rtx‑5, 
Crossbond 5% diphenyl / 95% dimethyl polysiloxane, 
60 м × 0,25 мм × 0,25 мкм), газ-носитель – ​азот ОСЧ, 
давление на входе в  колонку 3 атм, температура 
испарителя 240  °C, температура детектора 260  °C, 
деление потока 1 : 10, температура термостата 
колонки: 1 мин 190  °C, подъем до 200  °C со скоро‑
стью 10 °C / мин. Время анализа 45 мин.
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Реактивы: трифторуксусный ангидрид (TFAA) ≥99%, 
для газовой хроматографии, Sigma-Aldrich 106232; 
бензол, квалификация «ХЧ  для хроматографии», 
АО  «ВЕКТОН»; стандартный образец состава рас‑
твора Т‑2‑токсина в  бензоле (Т‑2–100) ГСО 7942-2001, 
ФГБНУ «ВНИИВСГЭ».

Градуировочная зависимость построена по 
пяти точкам: 0,1; 0,5; 2,0; 10; 25 мг/л. Полученный 
массив точек аппроксимирован линейной зависи‑
мостью с RSD 2,94%. R2 = 0,9952. Обработку пиков вели 
по площади.

Расчет содержания Т‑2‑токсина проводили по 
формуле

	 C =
V1

V2

V3Cx
m

[млн−1],	 (1)

где V1  –  ​объем экстрагирующего растворителя,  мл 
(100 мл); V2  –  ​объем фильтрата, взятый для ана‑
лиза,  мл  (70  мл); V3  –  ​объем бензольного раствора 
ТФА-производного, мл (0,2 мл); Cx – ​показания при‑
бора, мг/л; m – ​навеска пробы, г (20 г).

Результаты исследований  
и их обсуждение

Время удерживания (Retention time) в условиях экс‑
перимента составило 38,9 мин. На рис. 2 приведен 
пример хроматограммы.

В  результате построения градуировочной зави‑
симости по большему количеству точек расширены 
границы определяемых содержаний.

Содержание Т‑2‑токсина в  сырье, вычисленное 
по (1) и соответствующее предельным точкам кали‑
бровочной зависимости, определяется в диапазоне 
[0,0014÷0,35] млн−1 (мг / кг), что значительно шире, 
чем регламентировано МУ 3184-84 (0,05÷0,1 мг / кг) [15].

Степень извлечения Т‑2‑токсина в условиях экспе‑
римента составляла 90–95%. В табл. 1 приведены сте‑
пени извлечения Т‑2‑токсина для различных модель‑
ных объектов.
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Рис. 2. Хроматографический пик Т-2-токсина (38,93 мин)

Таблица 3. Значения неопределенности измерений, %

Относительная суммарная неопределенность, uС 5,8

Относительная расширенная неопределенность, U 12

Коэффициент охвата, k, для уровня доверия 0,95 2

Таблица 2. Показатели точности анализа, %

Предел повторяемости, rл 10

Предел внутрилабораторной прецизионности, Rл 16

Границы интервала, в котором погрешность анализа 
находится с вероятностью P = 0,95, Δл

11

Таблица 1. Степень извлечения Т‑2-токсина из модельных 
объектов

Объект  
исследования

Введено, 
мг / кг

Найдено, 
мг / кг

Степень  
извлечения, 

%

Мука пшеничная 1,0 0,90 90

Хлеб ржаной 1,0 0,95 95

Булка из  
пшеничной муки

1,0 0,94 94
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Проведено сопоставление времени выхода 
и  формы пика в  зависимости от температурных 
режимов. Установлено, что высокая начальная тем‑
пература режима хроматографирования (190  °C) 
сокращает время анализа, не оказывая влияния на 
форму и площадь пика определяемого вещества.

В табл. 2 приведены результаты статистической 
обработки двадцати параллельных определений 
с  изменяемыми параметрами  –  ​время, оператор 
при n = 2, P = 0,95. Для оценки однородности диспер‑
сий и наличия выбросов результаты анализировали 
по критериям Кохрена и Граббса. Обработку резуль‑
татов проводили по РМГ 61-2010 [17] в условиях вну‑
трилабораторной прецизионности.

В  работе также рассчитаны значения неопреде‑
ленности измерений [18, 19] (табл. 3).

Заключение

Проведенные исследования позволили актуализиро‑
вать данные по определению Т‑2‑токсина с помощью 
газо-жидкостной хроматографии с ЭЗД-детектором – ​
наиболее применяемым в рутинных анализах мето‑
дом. Для выбранных параметров процесса установ‑
лено время удерживания Т‑2‑токсина и рассчитаны 
метрологические характеристики. Расширен по 
сравнению с действующими методиками диапазон 
измерения содержания Т‑2‑токсина в  сырье и  оце‑
нена степень его извлечения во время пробопод‑
готовки.
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