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Газовый хромато-
граф нового поко-
ления

К орпорация Shimadzu
занимается разработкой
газохроматографических

систем уже более 60 лет. Первой
моделью, выпущенной на рынок,
был газовый хроматограф 
GC-1A. С тех пор внедрено мно-
жество инновационных реше-
ний, которые сделали газовую
хроматографию одним из самых
важных методов аналитической
химии.

Многолетний опыт разработки
газовых хроматографов и посто-
янный обмен идеями с пользова-
телями оборудования позволили
компании Shimadzu сделать
новый шаг в развитии хромато-
графических технологий. В 2017
году выпущен новый прибор –

на качество продуктов питания,
потребительских товаров, элек-
троники, на наше здоровье 
и окружающую среду. Растущее
беспокойство по поводу нега-
тивного воздействия технологий 
на здоровье и окружающую
среду привело к росту спроса на
получение дополнительной
информации о сложном составе
продуктов и промышленных
изделий, а так же выбросов в
атмосферу различных загряз-
няющих веществ. Для выполне-
ния этих задач аналитическая
система должна соответствовать
ряду требований:

• разделять компоненты образ-
цов со сложной матрицей;

• определять следовые содержа-
ния токсичных примесей с
высокой чувствительностью;

• обладать высокой точностью
для получения надежных
результатов;

• иметь простое управление,
доступное даже начинающим
пользователям

• иметь высокую надежность,
которую обеспечивает автома-
тическая система диагностики
прибора;

• обеспечивать безопасность при
использовании водорода в
качестве газа-носителя. 

Простота управления 
с помо щью понятного
пользовательского 
интерфейса

Новый цветной сенсорный дис-
плей обеспечивает быстрый
интуитивный доступ к работе 
с Nexis GC-2030. Простые и по -
нятные иконки сопровождают
пользователя на всех этапах
управ ления прибором (рис. 2).

Nexis GC-2030, демонстрирую-
щий выдающиеся уровни точ-
ности и чувствительности среди
приборов аналогичного класса.

Название Nexis GC-2030 рас-
шифровывается как «новый
рабочий эталон» (Nexis – Next
Industry Standard). Для того
чтобы создать образцовый газо-
вый хроматограф, необходимо
чётко понимать требования 
к современному газохроматогра-
фическому оборудованию.
Метод газовой хроматографии
применяется во всех областях
научных исследований. Резуль -
таты этих исследований, с одной
стороны, существенно улучша -
ют нашу повседневную жизнь, 
а с другой – значительно влияют

Рисунок 1: Nexis GC-2030 – газовый хроматограф нового поколения
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Такие же иконки используются 
в новом программном обеспече-
нии LabSolutions, которое имеет
как графический, так и опцио-
нальный стандартный интерфейс.
Сетевое управление прибором
предоставляет все преимущества
всемирной паутины. Прямой
доступ через планшет или смарт-
фон позволяет проверить теку-
щий статус анализа, а также на -
чать новое измерение в любом
месте и в любое время. 

Обслуживание прибора 
без использования инстру-
ментов

Регулярное периодическое обслу-
живание Nexis GC-2030, включая
замену септы и лайнера, может
быть проведено быстро и эффек-
тивно без использования специ-
альных инструментов (рис. 3а).
Новая технология ClickTek также
позволяет без использования
каких-либо дополнительных
инструментов проводить бы -
струю замену колонок. Для еще
большего удобства в термостате
опционально можно установить
лампочку (рис. 3b). 

Контроль газа-носителя 
с высокой точностью, гибкий
выбор режимов

Благодаря высокоточному и ульт-
рабыстрому регулированию рас-
хода газа с помощью нового 
контроллера потоков AFC Nexis
GC-2030 обеспечивает превосход-
ную воспроизводимость результа-
тов анализов. Потоком газа-носи-

теля можно управлять в трех
основных режимах: постоянной
линейной скорости, постоянного
потока или постоянного давления,
а также проводить программиро-
вание любого из перечисленных
режимов. 

Высочайшая 
чувствительность

Линейка модернизированных
детекторов, включающая пламен-
но-ионизационный (ПИД), пла-
менно-фотометрический детек-
тор (ПФД), детектор электронно-
го захвата (ЭЗД), открывает
новые возможности для следово-
го анализа. Уникальный иониза-
ционный детектор барьерного
разряда (BID) позволяет одновре-

менно определять как органиче-
ские, так и неорганические соеди-
нения на уровне ppb.

Высокая эффективность 
и производительность

Газовый хроматограф Nexis 
GC-2030 поддерживает такие спе-
циализированные технологии, как
обратная продувка колонки, деле-
ние потока на несколько детекто-
ров, «вырезание пиков», которые
могут быть включены в конфигу-
рацию прибора в виде простых
модулей. Графический интерфейс
обеспечивает простой доступ 
к управлению сложными хрома-
тографическими технологиями. 

Быстрая газовая хроматография –
наиболее эффективный режим
для быстрого получения результа-
тов анализа и повышения про-
изводительности лаборатории.
Для этого используются короткие
и узкие капиллярные колонки,
которые разделяют компоненты
сложных смесей за короткий про-
межуток времени при высокой
линейной скорости газа-носителя
и высокой скорости нагрева тер-
мостата. Однако, чтобы поймать
узкий симметричный сигнал 
на полной высоте, требуются
детекторы с ультрабыстрым
откликом. Все детекторы системы
Nexis GC-2030 имеют настраивае-
мую скорость получения данных
до 500 Гц, а также константу
фильтрации времени, регулируе-
мую в диапазоне от 2 мс до 2.000
мс, благодаря чему они могут
быть настроены для оптимальной

работы в любом хроматографиче-
ском режиме. 

Безопасность при 
использовании водорода 
в качестве газа-носителя

Для большинства газохроматогра-
фических методов анализа, в част -
ности, для режима быстрой ГХ,
водород является идеальным
газом-носителем. Однако его
использование сопряжено с неко-
торым риском в случае возникно-
вения утечек. Автоматическая
система индикации утечек Nexis
GC-2030 обеспечивает безопас-
ность при проведении анализов 
с использованием водорода.
Небольшой риск остается при
работе с более высокими потока-
ми газов в низком диапазоне дав-
ления. В таком случае для обес-
печения дополнительной безопас-
ности используется опциональ-
ный сенсор водорода. Состав
газовоздушной среды термостата
Nexis GC-2030 непрерывно конт-
ролируется и ГХ система отклю-
чается еще до того, как может
образоваться взрывоопасная кон-
центрация водорода. 

Резюме

За последние десятилетия газовая
хроматография превратилась 
в сложный аналитический метод.
С Nexis GC-2030 компания
Shimadzu делает метод ГХ доступ-
ным каждому пользователю. Прос-
тые и интуитивно-понятные опе-
рации облегчают работу с при -
бором даже аналитикам с неболь-
шим опытом в газовой хромато-
графии. Высокочувствительные
детекторы определяют содержа-
ние соединений на ультраследо-
вом уровне с высокой точностью.
Сложные диагностические техно-
логии предоставляют информа-
цию о работе системы в любое
время. Проведение анализа требу-
ет выполнения всего нескольких
простых шагов. Безопасность
работы при использовании водо-
рода в качестве газа-носителя
обеспечивается использованием
специального водородного сенсо-
ра. Таким образом, Nexis GC-2030
задает новый стандарт произво-
дительности, сочетая высокую
эффективность с простотой про-
ведения анализов, надежностью 
и долгосрочной стабильностью
работы. 

Рисунок 2: Цветной сенсорный 

дисплей Nexis GC-2030

Рисунки 3а и 3b: Проведение периодического обслуживания без использования инструментов: замена 

лайнера в инжекторе SPL и установка колонки. Опционально устанавливаемая в термостат лампочка облегчает

проведение этих процедур. 
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Вредные вещества 
в текстиле
Определение вредных веществ в текстиле LC-MS/MS методом

В
ряд ли есть что-то более
близкое для нашего тела,
чем одежда, которую мы

носим. Она защищает нас от холо -
да, влаги и солнца. Мы тщательно
подбираем для себя одежду, наша
кожа находится в контакте с одеж -
дой ежедневно, а наши маленькие
дети даже засовывают части одеж -
ды себе в рот.

При производстве текстиля 
и одежды используется множе-
ство химических реактивов.
Добавление этих реактивов при-
дает ткани такие специфические
свойства, как яркая окраска,
влаго- и ветро-непроницаемость,
антибактериальные свойства,
несминаемость и многие другие.

сти и усадки. Они также ис поль -
зуются в качестве средств для
жёсткой отделки, антистатиков,
водо- и маслоотталкивающих
средств, защиты от вредителей,
огнезащитных и антимикробных
агентов. В общей сложности этот
список включает в себя около 600
различных химических соедине-
ний, не считая красителей.

Не все из этих соединений без-
опасны для окружающей среды.
Не исключено, что некоторые 
из них могут вызывать аллергию.
Другие не разлагаются в окру-
жающей среде и ак ку мулируются
в жировых тканях или, предполо-
жительно, могут являться канце-
рогенами.

Считается, что особенно велик
риск для умственного развития
детей. Множество соединений
потенциально могут нанести вред
развитию мозга, при этом кон-
центрация этих соединений 
не регламентируется, а эф фект
вредного воздействия на развитие
плода и детей не изучается. 

Эксперты призывают к защите
детей от воздействие которых уже
получило токсикантов, название
“молчаливой эпидемии’’.

Правовая основа

Европейское законодательство,
регулирующее производство текс-
тильной продукции, на данный
момент обязует производителя
всего лишь предоставлять инфор-
мацию о волокнах, использован-
ных при изготовлении текстиля.
При этом маркировка с обозначе-
нием наличия добавок не требу-
ется. Текстиль является товаром
широкого потребления, в этом
случае общий регламент предуc-
матривает, что производство 
и обработка товаров не должны
наносить ущерба здоровью чело-
века. Соблюдение законодатель-
ных положений является в пер-
вую очередь обязанностью про-

Число добавок и аппретов, исполь -
зуемых при производстве одежды,
крайне велико. Практи чески для
этих целей можно использовать
около 600 соединений. Это, напри -
мер, агенты для доработки воло-
кон и нитей, такие как отбелива-
тели или гидрофильные агенты
для предварительной обработки,
добавки для окрашивания и нане-
сения рисунка, а так же дисперген-
ты, защитные коллоидные смеси,
ускорители высушивания краси-
телей, окислители, фиксативы или
защитные агенты. Этот список
кажется бесконечным.

Дополнительные реагенты исполь -
зуют для оптического отбелива-
ния, для уменьшения сминаемо-

изводителя. Контроль за соблюде-
нием правовых норм находится 
в компетенции государства. Отсут -
ствие обязательного требования
отчетности для текстиля (требу -
ется только информация об ис -
пользуемых волокнах) приводит 
в свою очередь к отсутствию пол-
ноценного знания о потенциаль-
ных рисках.

Эксперты и потребительские
организации уже давно требуют
точного декларирования компо-
нентов текстиля. Некоторые вред-
ные вещества уже запрещены для
использования в производстве
одежды, например, канцероген-
ные азокрасители или некоторые

антипирены. Требования к марки-
ровке применяются к формальде-
гиду и к пентахлорфенолу с мак-
симальной концентрацией 5 мг/кг
в соответствии с Указом о запре-
щении химических веществ 
в Германии (German Chemicals
Prohibition Ordinance). Однако,
это только конкретные нормы.
Для текстильной продукции 
и кожи нет стандартизированно-
го, комплексного регулирования 
в отличие, например, от космети-
ческой продукции. В 2015 году
произведено более 90 миллионов
тонн текстильного волокна.
Огромной проблемой является
то, что большая часть волокна
произведена в странах, не имею-
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Рисунок 1: MRM хроматограмма, полученная при анализе текстильной

матрицы с добавлением стандартов 26 различных ПФC (концентрация 

1 пг/мл, внутренний стандарт С13-ПФОК с концентрацией 500 пг/мл) 

Рисунок 2: MRM хроматограмма, полученная при анализе 

метанольного экстракта образца текстиля с кодом GS при добавлении

внутреннего стандарта (M-ПФОК, 500 пг/мл). В данном образце было

обнаружено следовое количество ПФОК. 
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щих адекватного регулирования
по использованию вредных ве -
ществ. Произведенный текстиль
загрязнен вредными соединения-
ми, и выброс этих вредных ве -
ществ в окружающую среду колос -
сален. Большинство химикатов,
используемых при отделке одежды,
попадают без переработки в реки,
и рано или поздно перейдут в пи -
тьевую воду и в пищевую цепь.

ПФУ также попадают 
в пищевые продукты 

На примере ПФУ (перфториро-
ванных и полифторированных
соединений) было показано, на -
сколько существенно химические
реагенты могут влиять на окру-
жающую среду. Эта группа ве -
ществ включает более 800 соеди-
нений, при этом они не образуют-
ся естественным образом в при-
роде. Из-за таких отличительных
свойств, как способность отталки-
вать воду, масло и загрязнения,
ПФУ часто используются в про-
изводстве текстиля для дома, на -
пример, ковров, занавесок, скатер-
тей и наволочек, а так же мягкой
мебели. ПФУ обнаруживаются
практически во всех водонепро-
ницаемых, мембранных тканях,
они используются в качестве анти -
жирового компонента в бу ма ге,
при изготовлении бу мажных ста-
канчиков или коробок для пиццы,
или в качестве антипригарного
покрытия для тефлоновой посуды.

Проблема заключается в высокой
стабильности ПФУ. Попадая в
окру жающую среду, они не разла-
гаются. В 2015 году экспедиция
Гринпис обнаружила ПФУ во всех
образцах снега и воды, отобран-
ных в удаленных и, казалось бы,
нетронутых местах (например, в
Китае на высоте 5.000 метров и в
Чилийском национальном парке).

Вредные вещества разносятся
потоками воздуха и воды по все му
миру и в конечном итоге попа -
дают в пищевые продукты. Они
накапливаются в организме, свя-
зываются с белками крови, и так -
же могут попадать в плод матери
во время беременности.

Высокочувствительное 
определение ПФУ в тканях
методом LCMS

Учитывая опасные свойства ПФУ,
организации, занятые защитой

потребителей и окружающей
среды, уделяют пристальное вни-
мание этим соединениям. Наи -
более распространенные предста-
вители этого класса – это перфто-
роктансульфоновая кислота
(ПФОСК) и перфтороктановая
кислота (ПФОК), обе они – потен -
циальные канцерогены.

В то время как использование
ПФОСК и добавок на её основе
запрещено для товаров, подпа-
дающих под регламент Европей -
ского Союза по химическим
веществам (EU REACH Chemicals
Regulation), ПФОК по-прежнему
находится только в списке канди-
датов на включение под запрет.
Следовое содержание загрязнений
в текстильных материалах допус-
кается на уровне 1 мкг/м2. 

Бы стрый и чувствительный метод
для анализа текстиля представлен
ниже.

На рис 1. представлена MRM –
хроматограмма стандарта ПФУ 
в матрице ткани с 26 компонента-
ми с использованием 13C-PFOA 
(= MPFOA) в качестве внутренне-
го стандарта. Измерения были

Таблица 1. Пределы детектирования и количественного определения, коэффициенты вариации для 6 

измерений для двух уровней концентрации (50 пг/мл и 1 пг/мл) для 26 ПФС, включая ПФОСК и ПФОК

проведены с помощью тройного
квадрупольного масс-спектромет-
ра LCMS-8050 в паре с хромато-
графической системой Nexera
UHPLC. Разделение компонентов
было проведено меньше чем за 12
минут. Пределы обнаружения
составили 5,3 пг/мл для ПФОСК 
и 5,8 пг/мл для ПФОК. Другие
статистические характеристики
методики приведены в таблице 1
(Полную информацию о методике
можно загрузить, используя QR
код, приведенный в конце статьи). 

Анализ реальных образцов 

Концентрацию ПФУ в пяти раз-
личных образцах одежды (обозна -
ченных как BS, GS, YS, WS и BR)
из местных магазинов определяли
с помощью указанной методики.
Как показано на рис 2., следовое
содержание ПФУ (650 пг/г = 0,65
ppb) было обнаружено только 
в образце GS. Ни один из 26 ПФУ
не был найден в других четырех
образцах. 

Красители

Красители являются не только
самой большой, но и самой важ-

ной группой соединений, исполь-
зуемых при производстве тексти-
ля, с точки зрения риска для здо-
ровья. Для оценки воздействия 
на организм этих веществ полез-
но использовать классификацию,
основанную на технологии кра-
шения. Водорастворимые прямые
красители встраиваются в про-
странство между волокнами.
Водорастворимые реактивные
красители напротив, прочно при-
вязаны к волокну с помощью
ковалентной связи. Такие красите-
ли, как правило, безопасны, так
как слабо абсорбируются кожей.

Дисперсные красители – это липо -
фильные соединения, которые
растворяются непосредственно 
в химическом волокне. По техни-
ческим причинам в качестве дис-
персных красителей могут исполь -
зоваться только небольшие моле-
кулы с добавлением органических
растворителей (ускорители, пере-
носчики красителей). В случае
нарушения производственного
процесса, например, при вторич-
ном крашении изделия или при
неполном удалении переносчика,
нельзя исключить риск для здо-
ровья, поскольку некоторые �

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11

12

13

14

15

16

17

18

19

20

21

22

23

24

25

26

IS

№

ПФБК

ПФПА

ПФБС

ПФГК

ДФГА

ПФГОК

1H, 1H, 2H, 2H 

ПФОСК

ПФОК

ПФГСК

ФОЭА

ПФНК

ПФГС

ПФ-3,7-ДОА

ПФДК

ПФОСК

H4-PФУК

ПФУК

ПФОК

ПФДС

ПФTДК

ПФ-н-ТДА

ПФОСА

ПФДГК

н-МПФ-1-ОСА

ПФСК

ЭПФОСА

ПФКК

1,379

3,063

4,211

4,245

4,353

5,004

5,373

5,594

5,733

5,896

6,112

6,285

6,308

6,592

6,793

6,541

7,045

7,484

7,721

7,928

8,372

8,420

9,198

9,955

9,980

10,369

5,556

Соединение
Время 

удерживания
(мин)

50~5.000

50~5.000

20~5.000

50~5.000

20~5.000

50~5.000

50~5.000

20~5.000

50~5.000

1.000~5.000

50~5.000

50~5.000

50~5.000

50~5.000

20~5.000

500~5.000

20~5.000

50~5.000

50~5.000

50~5.000

50~5.000

50~5.000

20~5.000

200~5.000

20~5.000

100~5.000

500

Диапазон
(pg/mL)

1,000

0,9993

0,9991

0,9995

0,9993

0,9992

0,9992

0,9996

0,9992

0,9988

0,9996

0,9991

0,9996

0,9998

0,9990

0,9973

0,9995

0,9990

0,9991

0,9991

0,9991

0,9995

0,9985

0,9986

0,9982

0,9984

15,6

11,5

6,1

16,6

2,8

13,8

14,9

5,8

11,8

246,3

13,3

8,7

15,3

9,6

5,3

82,3

5,3

11,5

15,3

15,2

13,4

11,6

1,4

60,8

5,0

32,1

Линейность
Предел

детектиро-
вания

47,3

34,8

18,5

50,2

8,5

41,8

45,3

17,7

35,6

746,3

40,2

26,3

46,5

29,0

16,1

249,3

16,0

35,0

46,2

46,0

40,6

35,0

4,1

184,1

15,1

97,2

3,5

6,9

3,5

5,7

4,5

9,1

9,3

5,9

10,7

N.A.

6,3

9,6

14,4

7,8

12,8

N.A.

11,1

10,4

8,0

13,5

7,6

14,0

14,7

N.A.

11,0

N.A.

Данных нет

Предел коли-
чественного

обнаружения

Коэффициент
вариации %, для

n=6 (50пг/мл)

Коэффициент
вариации %, для
n=6 (1000 пг/мл)

3,7

1,0

3,4

3,6

2,2

3,9

5,7

1,3

2,1

12,6

6,7

3,5

4,1

7,2

6,1

12,4

4,8

3,4

3,6

8,3

8,8

8,2

2,5

6,2

1,7

6,0



из этих липофильных соединений
абсорбируются через кожу.

Канцерогенные амины 
в азокрасителях

Безусловно, наиболее важной груп -
пой красителей являются азокра-
сители, около 500 из них синтези-
руют на основе канцерогенных
аминов. Даже сегодня 150 этих

Немецкие производители уже
давно отказались от использова-
ния азокрасителей, которые могут
расщепляться с образованием
канцерогенных аминов. Импорти -
рованный текстиль, однако, впол-
не может содержать такие вред-
ные красители, хотя, как указано 
в регламенте REACH, текстильные
изделия, обработанные такими
красителями, не могут быть выпу -

соединений по-прежнему коммер-
чески доступны. 

После поглощения азокрасители
могут ферментативно расщеп-
ляться в организме (например,
кишечными бактериями, некото-
рыми энзимами печени или бакте-
риями кожи), переходя в началь -
ное состояние потенциально опас-
ных аминов.
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щены на рынок в случае превы-
шения предельных значений со -
дер жания 30 мг/кг. 

В литературе описаны 49 красите-
лей, имеющих контактно-аллер-
генные свойства. Около двух тре-
тей из них являются дисперсны-
ми красителями, и кроме того,
несколько лет назад институт BfR
(Федеральный институт оценки
рисков, Германия), выделил во -
семь дисперсных красителей, кото -
рые больше не должны использо-
ваться в одежном текстиле.

Скрининговая методика 
для количественного опре-
деление 47 азокрасителей

Ниже приводится пример мето-
дики быстрого и надежного опре-
деления 47 красителей, из них -23
азокрасителя, 21 дисперсный кра-
ситель и 3 трифенилметана. Они
также включают семь из восьми
дисперсных красителей, указан-
ных в BfR (дисперсный синий 35,
106 и 124, дисперсный желтый 3,
дисперсный оранжевый 3 и 37 /
76; дисперсный красный 1). Как
видно на MRM-хроматограмме
(рисунок 3), разделение 47 компо-
нентов было достигнуто в течение
12 минут. При разработке этой
аналитической методики в образ-
цы текстиля, не содержащие кра-
сителей, были добавлены соответ-
ствующие стандарты, затем была
проведена оптимизация MRM-
переходов. Измерения проводили
с помощью тройного квадруполь-
ного масс-спектрометра Шимадзу
LCMS-8040 в паре с ВЭЖХ систе-
мой Nexera UHPLC (Полная
информация о методике может
быть загружена через QR код,
приведенный в конце статьи).

В табл. 2 приведены пределы
обнаружения и определения, диа-
пазон линейности, данные о вос-
производимости измерений.

Анализ случайных образцов
из магазинов одежды

Три образца светлой одежды, мар-
кированные кодировками 0В, 0G
и 0Y, были приобретены в мест-
ных магазинах и проанализирова-
ны с помощью представленной
методики. Один из 47 красителей
был однозначно идентифициро-
ван как дисперсный красный 
в одном из трех случайных образ-

50 ppb

Таблица 2: Пределы детектирования и количественного определения для 47 красителей, коэффициенты 

вариации (н = 6), для двух концентрационных уровней (10 ppb и 50 ppb)

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11

12

13

14

15

16

17

18

19

20

21

22

23

24

25

26

27

28

29

30

31

32

33

34

35

36

37

38

39

40

41

42

43

44

45

46

47

№

2,4-толуолдиамин

бензидин

4,4’-оксидианилин

4,4’-диаминодифенилметан

o-анизидин

о-толуидин

п-кресидин

2,4’-диаминанизол

2,4’-ксилидин

3,3’-диметоксибензидин

4-хлоранилин

о-толидин

4,4’-метилен-бис(2-метиланилин) 

2,6-ксилидин 

2,4,5-триметиланилин

2-нафтиламин

4,4’-тиодианилин

4-хлор-о-толуидин

основной красный 9

4-аминобифенил

основной фиолетовый 14

5-нитро-о-толуидин

дисперсный синий 7

дисперсный желтый 9

дисперсный синий 3

дисперсный красный 11

дисперсный синий 102

дисперсный красный 17

4-аминоазобензол

3,3’-дихлорбензидин

4,4’-метилен-бис-2-хлораналин 

Дисперсный синий 106

Дисперсный оранжевый 3

основной фиолетовый 3

Дисперсный желтый 3

Дисперсный оранжевый 11

Дисперсный коричневый 1

Дисперсный красный 1

Дисперсный синий 35

Дисперсный желтый 1

Дисперсный желтый 49

Дисперсный синий 124

Дисперсный синий 26

Дисперсный оранжевый 37

Дисперсный желтый 23

Дисперсный оранжевый 1

Дисперсный оранжевый 149

1,148

1,506

1,268

1,583

1,733

2,049

3,975

3,975

3,933

4,514

4,094

4,395

4,484

4,991

5,001

5,472

5,457

6,282

6,139

6,612

6,479

6,888

7,459

7,805

7,921

7,936

8,294

8,489

8,815

8,789

8,978

8,938

9,128

9,2

9,203

9,273

9,289

9,571

9,875

8,438

10,099

10,163

10,779

10,864

11,049

11,195

12,069

1 - 1.000

1 - 1.000

0,5 - 200

0,5 - 1.000

0,2 - 200

0,2 - 200

0,1 - 200

1 - 200

1 - 200

0,2 - 200

1 - 200

0,5 - 200

0,5 - 200

1 - 200

0,5 - 200

0,2 - 200

0,5 - 1.000

0,2 - 500

0,05 - 100

0,5 - 1.000

0,05 - 100

5 - 1.000

1 - 200

5 - 1.000

0,5 - 200

0,5 - 100

2 - 200

0,5 - 200

2 - 200

2 - 200

2 - 200

0,1 - 200

0,1 - 200

0,05 - 200

0,5 - 200

0,5 - 200

1 - 200

0,2 - 100

5 - 1.000

2 - 200

0,5 - 200

1 - 500

5 - 200

5 - 200

0,2 - 200

0,2 - 200

1 - 200

0,9992

0,9960

0,9944

0,9992

0,9993

0,9998

0,9992

0,9995

0,9994

0,9951

0,9997

0,9992

0,9993

0,9995

0,9995

0,9994

0,9993

0,9997

0,9931

0,9996

0,9977

0,9994

0,9991

0,9997

0,9994

0,9967

0,9991

0,9992

0,9995

0,9994

0,9993

0,9994

0,9994

0,9990

0,9991

0,9992

0,9993

0,9942

0,9980

0,9960

0,9996

0,9981

0,9986

0,9970

0,9969

0,9979

0,9975

0,68

0,52

0,26

0,35

0,15

0,16

0,06

0,58

0,73

0,20

0,78

0,28

0,21

0,85

0,29

0,10

0,19

0,15

0,02

0,45

0,02

1,98

0,71

5,00

0,28

0,20

0,97

0,50

1,23

1,47

2,00

0,04

0,08

0,02

0,21

0,34

1,00

0,20

1,98

2,00

0,26

0,78

4,09

4,05

0,17

0,12

0,73

0,22

0,17

0,09

0,12

0,05

0,05

0,02

0,19

0,24

0,06

0,26

0,10

0,07

0,28

0,10

0,03

0,06

0,05

0,01

0,15

0,01

0,65

0,24

1,50

0,09

0,06

0,32

0,15

0,41

0,48

0,60

0,01

0,03

0,01

0,07

0,11

0,33

0,07

0,65

0,63

0,09

0,26

1,35

1,34

0,06

0,03

0,24

1,92

4,89

4,47

1,28

4,90

2,67

3,08

6,72

1,65

2,01

3,75

3,64

2,62

3,21

3,22

3,54

2,91

1,99

1,22

1,81

2,78

10,86

3,10

15,16

5,14

3,04

16,32

6,16

10,43

11,04

4,77

10,34

5,81

4,42

3,97

11,59

6,24

3,16

10,54

10,43

3,63

4,70

7,08

4,31

5,19

2,57

4,80

3,73

3,88

4,12

2,31

2,81

1,58

1,36

2,61

2,33

1,12

1,93

1,83

2,77

3,23

1,30

1,72

2,00

2,08

1,93

2,45

1,42

8,18

1,33

4,16

1,91

2,32

7,61

3,78

3,95

6,06

4,59

3,56

2,01

2,45

2,74

4,69

8,33

5,54

5,99

8,29

2,40

4,74

12,85

3,35

1,75

1,23

7,42

Соединение

Время 
удержива-

ния 
(мин)

Диапазон
(ppb)

Линей-
ность

Предел
количе-

ственного
обнару-
жения

Предел
детекти-
рования

Коэфф -
ициент

вариации
%, для

n=6 
(10 ppb)

Коэфф -
ициент

вариации
%, для

n= 6 
(50 ppb)
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цов. Этот краситель является кон-
тактным аллергеном, одним 
из красителей, запрещенных BfR
(рис. 4).

Заключение

Чувствительные и быстрые мето-
дики определения вредных ве -
ществ в текстильных изделиях

необходимы, чтобы производить
выборочный контроль изделий 
из ткани. Определение и контроль
предельных значений не только
служит защитой для людей, нося-
щих одежду, но и обеспечивают
защиту окружающей среды. Даже
при том, что некоторые произво-
дители готовы отказаться от ис -
пользования вредных веществ

Головной офис Шимадзу 

в Дуйсбурге, Германия

Минуты 

(x 100.000)

0.0
1,0
2,0
3,0
4,0
5,0
6,0
7,0
8,0

1,0 2,0 3,0 4,0 5,0 6,0 7,0 8,0 9,0 10,0 11,0 12,0

Рисунок 3: MRM-хроматограмма, полученная при анализе следового

количества 47 красителей, относящихся к различным группам 

(концентрация 20 нг/мл (20ppb) каждого соединения, объем инжекции 

5 мкл).
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Рисунок 4. МRМ-хроматограмма

реального образца 0G с обнару-

женным красителем дисперсным

красным 1

Дополнительная 

информация 

по этой статье

• Постер: SAP-

ADSC ASMS 2016 

постер LCMS-8050 для опреде-

ления 26 ПФО в текстиле

• Постер: SAP-ADSC ASMS 

2016 постер LCMS-8040 для

определения 47 красителей 

в текстиле

Универсальные решения
для рынка клинического
лабораторного анализа
Корпорация Shimadzu приобрела AlsaChim, французскую 
компанию, специализирующуюся на разработке и производстве
изотопно-меченых стандартов

AlsaChim, французский раз-
работчик и производитель
реактивов и изотопно-

меченых стандартных образцов
для лабораторной медицины, фар-
мацевтической промышленности

и аналитической химии, становит-
ся на 100 % частью корпорации
Shimadzu. Логотип компании при
этом сохраняется, но теперь вклю-
чает строчку« A Shimadzu Group
Company». 

Обширная номенклатура продук-
тов AlsaChim, всесторонний опыт
компании в производстве стбиль-
ных изотопов и большой банк ре -
ференсного биологического мате-
риала существенно расширяют
возможности Shimadzu. Те перь
компания может предлагать поль-
зователям законченное решение
из одних рук, включающее анали-
тическое оборудование, аппарату-
ру для пробоподготовки, про-
граммное обеспечение и наборы
реагентов и стандартов. Приобре -
тение AlsaChim также существен-

но расширяет возможности Евро -
пейского Инновацион ного Центра
Shimadzu (EUIC) в области созда-
ния передовых клиенто-ориенти-
рованных решений для биологии
и клинической медицины. 

ПРИМЕНЕНИЕ

при производстве текстиля, за -
грязненную одежду до сих пор
находят в случайных выборках,
выполненных экологическими 
и потребительскими организа-
циями. При использовании мето-
да LC-MS/MS может быть обнару-
жено даже следовое содержание
этих соединений.
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Использование системы Nexera UC-MS/MS для высокочувстви-
тельного анализа биологических образцов

Определение хиральных
лекарственных препаратов

Р азвитие здравоохранения
постоянно требует созда-
ния новых высокоэффек-

тивных лекарственных препара-
тов, диагностических и терапев-
тических методов. В процессе раз-
работки новых фармацевтических
активных ингредиентов (АФИ)
важное значение приобретает
проблема определения простран-
ственных изомеров.

Особенность оптических изоме-
ров (хиральных изомеров или
энантиомеров) заключается в том,
что, обладая идентичными физи-
ческими и химическими свой-
ствами, они зачастую демонстри-
руют совершенно разные биоло-
гическую и фармакологическую
активности. Для изучения фарма-
кокинетики энантиомеров разра-
ботчик лекарственного препарата
должен обладать надежными мето -
диками разделения смеси энан-
тиомеров и их качественного 
и количественного анализа.

В современной аналитической
химии для решения таких задач
применяют разделение методом
высокоэффективной жидкостной
хроматографии на специальных
неподвижных фазах. При этом
необходимо выбрать неподвиж-
ную фазу, которая обеспечивает
наилучшее разделение смеси
определенных хиральных изоме-
ров. Для этого проводят скринин-
говый анализ, исследуя одну и ту
же сместь энантиомеров с исполь-
зованием нескольких хроматогра-
фических колонок. Как правило,
используют нормальнофазовый
режим разделения,однако в послед -
нее время все большую популяр-
ность приобретает разделение 
с помощью сверхкритической
флюидной хроматографии (СФХ).

В статье приведен пример исполь-
зования системы сверхкритичес-
кой флюидной хроматографии 
с тандемным масс-спектрометри-
ческим детектором Shimadzu
Nexera UC (рис. 2) для качествен-

ного и количественного определе-
ния следового содержания хираль -
ных лекарственных препаратов 
в плазме крови.

Определение омепразола 
в плазме крови

Для оценки применимости мето-
да СФХ для качественного и коли-

чественного определения энанти-
меров в образцах реальных био-
логических жидкостей был
использован препарат омепразола
(рис. 1), известного ингибитора
протонного насоса, используемо-
го для лечения язв желудка и син-
дрома Золлингера-Эллисона. Для
подготовки к анализу плазмы
крови 20 мкл плазмы смешивали

Рисунок 1: Структура и хиральный центр

омепразола

Рисунок 2: СФХ-МС/МС система Nexera UC
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Рисунок 3: MRM-хроматограммы, полученные при анализе образцов

плазмы крови с добавкой стандартного препарата омепразола 2 мкг/л

(A) и 20 мкг/л (B)
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с 250 мкл ацетонитрила для осаж-
дения белков, далее супернатант
смешивали с ацетонитрилом и под -
щелачивали 25 % гидроксидом
аммония. 3 мкл получившегося
раствора далее использовали для
анализа. Аналитические условия
разделения приведены в таблице 1.

В качестве наиболее эффективной
хроматографической колонки
была выбрана Daicel’s CHIRAL-
PAK® IC-3, а в качестве детектора
использовали тандемный жид-
костный масс-спектрометр
Shimadzu LCMS-8050. 

Калибровочные кривые омепра-
зола были построены с использо-
ванием образцов плазмы, содер-
жащих 1, 2, 10, 20 и 100 мкг/л стан-
дарта омепразола. Из рисунка 3, 
в котором приведены MRM-хрома-
тограммы образцов с 2 и 20 мкг/л
омепразола, видно, что оба энан-
тиомера омепразола (А) и (B)
хорошо разделяются при выбран-
ных условиях анализа. Для обоих
энантиомеров линейность калиб-
ровочного графика R2 превышала
значение 0,99.

Анализ демонстрирует хорошую
воспроизводимость результатов:
коэффициент вариации при
пятикратном анализе образца 
с содержанием омепразола 2 мкг/л
составил 4,4 % для энантиомеров
А и B. Степень извлечения для
энантиомеров А и В составила
101,1 % и 100,5 % соответственно.

Определение рабепразола 
в плазме крови

Еще один активный фармацевти-
ческий препарат, рабепразол,
обладает сходной с омепразолом
структурой (рис. 4), поэтому
предполагалось, что его оптичес-
кие изомеры также можно успеш-
но разделить при помощи метода,
разработанного для разделения
энантиомеров омепразола.

Калибровочные кривые рабепра-
зола были построены с использо-
ванием образцов плазмы, содер-
жащих 0,3, 1, 3, 10, и 30 мкг/л
стандарта рабепразола. На рисун-
ке 5 приведены MRM-хромато-

Рисунок 5: Структура и хиральный

центр рабепразола

Таблица 1: Условия анализа методом сверхкритической флюидной

хроматографии

Таблица 2: Результаты количественного определения омепразола 

и рабепразола в плазме крови
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Рисунок 4: MRM-хроматограммы, полученные при анализе образцов плазмы крови с добавкой стандартного препарата рабепразола 3 мкг/л 
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граммы образцов плазмы с содер-
жанием рабепразола 3 и 30 мкг/л.
Так же как и в случае омепразола,
наблюдалось хорошее разделение
энантиомеров (А) и (В) и высокая
линейность калибровочного гра-
фика (R2 > 0,99 для обоих энан-
тиомеров). Коэффициент вариа-
ции при пятикратном анализе
образца плазмы, содержащем рабе -
празол в концентрации 10 мкг/л,
составил 1,8% для энантиомера 
А и 2,4% для энантиомера В.
Степень извлечения составляла
102,5 % (энантиомер А) и 100,1 %
(энантимер В).

Результаты количественного
определения омепразола и рабе-
празолав в плазме крови суммар-
но приведены в таблице 2.

Таким образом, показано, что
сверхкритическая флюидная хро-
матография вкупе с масс-спектро-
метрическим детектированием
может с успехом применяться 
в фармацевтических исследова-
тельских лабораториях для каче-
ственного и количественного
определения хиральных лекарст-
венных препаратов в биологиче-
ских жидкостях.
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Простой и быстрый
инструмент для 
оценки биосенсоров

или аптамера), выступающего 
в роли зонда, с молекулой-мише-
нью. Это приводит к появлению
сигнала, который детектируется
оптическим или электрохимиче-
ским датчиком или датчиком, чув-
ствительным к массе [1].

Для получения сигнала необходи-
мо специфическое молекулярное
событие, которое в случае ДНК-
сенсора означает захват ДНК-
мишени, поэтому становится обя-
зательным наличие ДНК-зонда,
который обнаруживает и связы-
вает конкретную мишень. Необ -
хо димо контролировать процесс
на каждом этапе разработки био-
сенсора. Следовательно, важно
знать, происходит ли взаимодей-
ствие между зондом, в данном
случае одноцепочечной ДНК, 
и целевой ДНК. Спектрофо то -
метр Shimadzu UV-1800 с систе-

мой определения температуры
плавления позволяет контролиро-
вать разработку биосенсора (рису -
нок 1).

Благодаря гетероциклической
структуре нуклеиновые кислоты,

УФ-спектроскопия с системой для определения
температуры плавления – микрообъемы в фоку-
се прибора

O дин из ключевых аспек-
тов разработки биосенсо-
ров на основе ДНК –

обнаружение молекулярного свя-
зывания. С химической точки зре-
ния ДНК – это полимерная моле-
кула, состоящая из повторяющих-
ся блоков – нуклеотидов, в состав
которых входит четыре основания
(аденин, тимин, гуанин и цито-
зин). Внутри одной цепи ДНК
соседние нуклеотиды соединены
фосфодиэфирными связями.

В двойной спирали ДНК полинук-
леотидные цепи стабилизированы
водородными связями между аде-
нином и тимином, а также гуани-
ном и тизином. Изучение молеку-
лы ДНК важно для понимания
многих биологических процессов,
которые были выявлены при
забо леваниях человека.

В Университете Бата в исследова-
тельской лаборатории биосенсо-
ров разработаны новаторские
электрохимические ДНК-сенсоры
для обнаружения широкого круга
биомаркеров ДНК, микроРНК,
белков и клеток. Использование
спектрофотометра в комплекте 
с системой определения темпера-
туры плавления оказалось полез-
ным для понимания подходов 
к разработке биосенсоров. 

Биосенсор, сигнальная часть
и целевая ДНК

Биосенсор представляет собой
аналитическое устройство, кото-
рое может использоваться для
обнаружения аналита (загрязняю-
щего вещества, вирусной ДНК,
антигена или белка) за счет взаи-
модействия биологического ком-
понента (фермента, ДНК, антитела

Рисунок 1: Спектрофотометр Shimadzu UV-1800 в комплекте с системой

для определения температуры плавления (TMSPC-8), включающей серию

из 8 микрокювет

Рисунок 2: Схема биосенсора на основе ДНК. Слева показана иммобили-

зация тиолированного ДНК-зонда с помощью спейсерной молекулы 

(6-меркапто-1-гексанол). Справа представлен захват целевой ДНК, что

приводит к образованию двойной цепи.

так же как одноцепочечные и двух -
цепочечные ДНК и РНК, погло-
щают ультрафиолетовый (УФ)
свет. Поглощение при длине вол -
ны 260 нм можно использовать
для проведения количественной
оценки, а также для обнаружения
процесса гибридизации образца 
в растворе в зависимости от тем-
пературы. В большинстве случаев
одноцепочечные ДНК попарно
объединяются во вторичную
структуру, получившую название
двойной спирали. Гибридизация
стабилизирует спиральную струк-
туру ДНК и РНК. Было доказано,
что такая функция полезна для
понимания принципа комплемен-
тарности двухцепочечной ДНК
[2]. Это свойство использовалось
для анализа кривой плавления
при разработке биосенсоров на
основе ДНК. На рисунке 2 показа-
на схема поверхности золотого
электрода после модификации
тиолированным одноцепочечным
ДНК-зондом с помощью спейсер-
ной молекулы (6-меркапто-1-гек-
санол) для контроля плотности
поверхности зонда.

Методы

Для характеристики природы гиб-
ридизации ДНК-зонда и ДНК-
мишени использовали cерию из 8
микрокювет с силиконовыми за -
глушками, которая устанавливает-
ся в держатель с возможностью
контроля температуры TMSPC-8.
Спектрофотометр Shimadzu 
UV-1800 в комплекте с приставкой
TMSPC-8 использовали для опре-
деления температуры плавления.

ДНК-зонд (5’-SH (CH6)-TTTTTT -
TTTGTGACAGACCATTGCTACA-
3’) с концентрацией 1 мкМ, целе-
вую ДНК (5’-TGTAGCAATGGTC -
TGTCACAAT-3’) и смесь получа-



11SHIMADZU NEWS 2/2017

ПРИМЕНЕНИЕ

(1 % w/w., реактив Sigma-Aldrich)
в воде, что быстро приводило 
к изменению цвета на темно-крас-
ный.

После этого синтезированный
AuNP модифицировали полиэти-
ленгликолем (ПЭГ). 1 мл AuNP
инкубировали 100 мкл 0,5 мМ 
(O- (3-карбоксипропил)-O’-[2-(3-
меркаптопиониламино) этил]-
полиэтиленгликоля (ПЭГ) ректив,
Sigma-Aldrich [MW 3000 Da]) 
в течение 16 часов при 4 °С и по -
стоянном перемешивании. Моди -
фикацию AuNP до и после конт-
ролировали с помощью спектро-
фотометра Shimadzu UV-1800,
измеряя спектр поглощения 
в диапазоне длин волн от 400 до
800 нм.

Результаты и обсуждение

На рисунке 4 показана кривая
плавления в реальном времени,
полученная для ДНК-зонда и ДНК-
мишени при проведении полного
цикла измерения от 19 °C до 90 °C
и обратно. Две цепи ДНК гибри-

торинг изменения величины по -
глощения наночастиц золота при
их модификации полиэтиленгли-
колем.

Серия из 8 микрокювет удобна
для проведения анализа образца 
с построением нескольких кри-
вых. Другим преимуществом
использования микрокювет явля -
ется небольшой объем образца
(100 мкл), что позволяет более
эффективно проводить анализ,
уменьшив стоимость затрат.

Рисунок 3: Синтез наночастиц

золота (AuNP) с последующей

модификацией полиэтиленглико-

лем (ПЭГ)
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Рисунок 4: Кривая плавления ДНК-зонда и ДНК-мишени в 10 мМ 

буфере PBS, p = 7,4

Рисунок 5: Кривая поглощения

наночастиц золота (AuNP) до 

и после модификации полиэти-

ленгликолем (ПЭГ)

дизуются при комнатной темпе-
ратуре, а с повышением темпера-
туры до 60 °C происходит измене-
ние конформации. До этого зна -
чения температуры двойная спи-
раль денатурирует, что увеличи-
вает поглощение. С уменьшением
температуры одиночные цепи
ДНК снова гибридизуются, что
приводит к уменьшению значе-
ния поглощения. Температура,
при которой половина цепей ДНК
находится в одноцепочечном
состоянии (ssDNA), называется
температурой плавления (Tm). 
С помощью программного обес-
печения было установлено, что
значение Tm в 10 мМ PBS (рН 7,4)
составляет 66 °C.

Анализ подтвердил, что получен-
ные две цепочки ДНК хорошо
гибридизируются благодаря ком-
плементарным свойствам. Раз -
личные нуклеотидные последова-
тельности приводят к различным
температурам денатурации, кото-
рые можно проанализировать 
с помощью спектрофотомерии.
Аналогичным образом процесс
гибридизации может быть под-
твержден с использованием этого
метода. На рисунке 5 показана
кривая поглощения, полученная
для синтезированного AuNP 
с характерными полосами 20 нм
AuNPs при 520 нм. После моди-
фикации AuNP молекулами ПЭГ
происходит смещение полос на 3
нм, что хорошо соответствует
литературным данным [3].

Заключение

В заключение хотелось бы отме-
тить, что представленная статья
демонстрирует возможности
использования спектрофотометра
Shimadzu UV-1800 в комплекте 
с приставкой для определения
температуры плавления (TMSPC-
8) при разработке биосенсоров.
Спектрофотометр UV-1800 в ком-
плекте с TMSPC-8 позволяет от -
слеживать изменение поглощения
при плавлении двухцепочечной
ДНК в зависимости от температу-
ры и определять значение Tm
двухцепочечной ДНК в применяе-
мом буфере. Эта комплектация
спектрофотометра также исполь-
зовалась для понимания природы
гибридизации и подтверждения
правильности выбора последова-
тельности разработки ДНК-зонда.
Помимо этого, с помощью спек-
трофотометра проводился мони-
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Оборудование

Спектрофотометр Shimadzu 
UV-1800 в комплекте с программ-
ным обеспечением UVProbe, спе-
циализированный держатель:
система для определения темпера-
туры плавления (TMSPC-8), состо -
ящая из держателя микрокювет 
с термоэлектрическим контролем
температуры на основе элемента
Пельтье и узкоспециализирован-
ным программным обеспечением.
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ли отдельно в 10 мМ фосфатно-
буферном физиологическом рас-
творе (PBS, pH = 7,4).

В первой кювете измеряли холос-
тую пробу, в каждых двух после-
дующих кюветах измеряли соот-
ветственно ДНК-зонд, ДНК-
мишень и смесь (зонд + мишень).
Температурная программа была
установлена на полный цикл
измерения: от 19 °C до 90 °C 
и обратно. Скорость изменения
температуры составляла 0,5 °С/
мин, поглощение регистрирова-
лось на длине волны 260 нм.

На рисунке 3 показано схематиче-
ское изображение наночастицы
золота (AuNP) до и после модифи-
кации полиэтиленгликолем (ПЭГ).
Синтез частиц AuNP размером 
17 нм был проведен согласно
статье Gao, Jieи др. [3]. Вкратце, 
5 мл тетрахлорауроновой кислоты
(0,2 % w/w., реактив Sigma-Aldrich)
добавляли к 90 мл воды и нагрева-
ли до 80 °С при постоянном пере-
мешивании. Затем добавляли 5 мл
раствора гидроцитрата натрия 
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Освещение
Определение квантовой эффективности стандартов 
флуоресценции с высокой точностью

O дно из наших первых
знакомств с материалом,
который светится ночью

– это, безусловно, знакомство 
со светящимся циферблатом
наручных часов. Многие вещества
обладают свойством флуоресцен-
ции или фосфоресценции. Это
процесс, в котором энергия, погло -
щенная веществом, испускается 
в виде света. Физический прин-
цип флуоресценции используется
при разработке и контроле каче-
ства систем освещения, дисплеев
или мониторов, а также в области
биотехнологии и медицины.
Современный инструментальный
анализ использует надежные 
и точные измерительные техноло-
гии для оценки флуоресценции

Во флуоресцентной спектроско-
пии существует прямая зависи-
мость между прибором и видом
полученного спектра. Современ -
ные приборы обладают функцией
спектральной коррекции, благода-
ря которой можно уверенно срав -
нивать спектры, измеренные 

на разных приборах. Функция
спектральной коррекции учиты-
вает такие характеристики прибо-
ра как эмиссионные характери-
стики источника света и спек-
тральные характеристики оптиче-
ской системы. Откорректиро ван -
ные спектры впоследствии
используются для измерения так
называемого квантового выхода
флуоресцирующих веществ (флу -
орофоров). Квантовый выход
описывает насколько эффективно
материал может преобразовывать
поглощенную энергию в испус-
каемый свет.

Относительный 
и абсолютный квантовый
выход 

Ранее метод определения кванто-
вого выхода являлся относитель-
ным, так как сначала измерялся
известный эталонный образец 
и интенсивность его флуоресцен-
ции сравнивалась с интенсив-
ностью флуоресценции анализи-
руемого образца. Однако для

неизвестных соединений кванто-
вые выходы должны определяться

как абсолютные величины, извест -
ные как «квантовая эффектив-
ность» (QE). В этом случае кван-
товый выход рассчитывается
непосредственно из спектра,
измеренного с помощью интегри-
рующей сферы. Интегрирующая
сфера позволяет эффективно
собрать испускаемые в результате
флуоресценции фотоны и напра-
вить их на детектор. Этот подход
к определению квантовой эффек-
тивности продемонстрирован 
на рисунке 1.

В 2011 году ИЮПАК опубликовал
технический отчет [1], в котором
сравнивались квантовые выходы
различных стандартов флуорес-
ценции на основе существующих
литературных источников. В каче-
стве небольшого набора обще-
принятых эталонов перечислены
сульфат хинина, флуоресцеин 
и родамин 6G. Кроме того, в об -
зор вошли 9,10-дифенилантрацен,
бетакарболин (норхарман), гара-
лин, родамин 101 и крезил фиоле-
товый, а также дополнительно 28
часто используемых веществ [1].

Рисунок 1: Определение абсолютного квантового выхода
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О Стандарты флуоресценции:
зависимость от условий 
приготовления

При выборе стандарта важны
условия его приготовления: рас-
творитель, значение pH и темпе-
ратура. Разные растворители при-
водят к различным значениям
квантового выхода.

В дополнение к этим аспектам 
в докладе ИЮПАК обсуждаются
также условия измерения. Прави -
лом являются два варианта:

• относительное измерение кван-
тового выхода с использованием
кюветы и стандартного держате-
ля для кювет

• абсолютное измерение кванто-
вой эффективности с использо-
ванием интегрирующей сферы.

Измерения на спектрофлуоримет-
ре компании Shimadzu RF-6000 
в комплекте с интегрирующей
сферой (рис. 2) демонстрируют 
не только возможность абсолют-
ного измерения квантовой эф -
фективности трех флуорофоров,

но и хорошую корреляцию полу-
ченных результатов с соответ-
ствующими литературными дан-
ными.

В качестве примеров определяли
квантовую эффективность 
флуоресцеина, сульфата хинина 
и триптофана.

Выполнение измерений

Перед измерением определяют
необходимую концентрацию,
после чего разбавленный раствор
флуорофора переносится в поли-
рованную с четырех сторон кюве-
ту. Эта кювета помещается непо-
средственно в интегрирующую
сферу RF-6000 и затем запускает-
ся измерение.

Параметры измерения, установ-
ленные в программном обеспече-

нии LabSolutions RF, приведены 
в таблице 1. Измерение проводи-
ли со средней скоростью 600 нм/
мин. Спектральная ширина щели
со стороны возбуждения и излу -
чения составляла 5 нм, диапазон
чувствительности детектора –
«Низкий». Для оценки квантовой
эффективности использовалась
соответствующая функция про-
граммного обеспечения
LabSolutions RF. Области интег -
рирования пиков представлены 
в таблице 1.

В качестве примера на рисунке 3
показано измерение квантовой
эффективности раствора сульфа-
та хинина. В таблице 2 приводит-
ся сравнение измеренного абсо-
лютного значения квантовой
эффективности с литературными
данными.

Измеренные три значения QE для
стандартов флуоресценции точно
попадают в описанный для них
диапазон значений.

Заключение

Спектрофлуориметр RF-6000
отлично подходит для измерения

ПРИМЕНЕНИЕ

Сульфат хинина

Флуоресцеин

Триптофан

5 x 10-5 M

10-7 M

10-5 M

0,05 M H2SO4

0,1 M NaOH

Дистил. вода

350 нм

488 нм

270 нм

330 - 365 нм

470 - 500 нм

250 - 290 нм

370 - 635 нм

500 - 700 нм

300 - 480 нм

Концентрация Растворитель
Возбуждение 

при возбуждение излучение

Область интегрирования

Таблица 1. Условия оценки измеренных спектров для определения квантовой эффективности

Рисунок 2: Интегрирующая сфера для RF-6000; слева: интегрирующая

сфера; середина: кювета в открытой сфере; справа: графическое пред-

ставление пучка света возбуждения и излучения внутри сферы.

Таблица 2: Сравнение абсолютных значений квантовых выходов 

(QE, квантовая эффективность) для флуоресцеина, сульфата хинина 

и триптофана, измеренных с помощью интегрирующей сферы (данные,

полученные из литературы) с квантовыми выходами, полученными 

с использованием RF-6000 с интегрирующей сферой

ИЮПАК [1]

Пересчитанные

значения [2]

LabSolutions RF

0,91 ± 0,05

0,88 ± 0,03

0,9045

0,60 ± 0,02

0,60 ± 0,02

0,5898

0,15 ± 0,01

0,15 ± 0,01

0,152

Флуоресцеин
Источник

Значения QE
Сульфат 
хинина 
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Рисунок 3: Определение квантовой эффективности раствора хинина 

с концентрации 5 x 10-5 М; QE рассчитывали как 0,5898

Внешний вид интегри-
рующей сферы

Внутренний вид интег-
рирующей сферы

Излуче-
ние

Возбуждение

Кювета

Кювета

Излучение

Возбуж
дение

Движение света
внутри интегри-
рующей сферы

квантового выхода. Благодаря
высокому соотношению сигнал/
шум в сочетании с высокой ско-
ростью и программным обеспече-
нием для расчета квантового
выхода/эффективности можно
быстро и точно определять абсо-
лютные значения квантового
выхода.
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В прошлом выпуске
Shimadzu News была опуб-
ликована первая статья 

из серии статей о спектрометрах
EDX, посвящённая применению
спектрометров для диагностики
безопасности работы авиацион-
ного, автомобильного и железно-
дорожного транспорта, в частно-
сти, анализу моторных масел,
содержащих мелкодисперсные
продукты износа, а также части-
цы металлов и сплавов в виде
стружек.

банок и бутылок. Хотя стеклян-
ные упаковочные материалы ка -
жут ся самыми безопасными, они
тоже могут содержать посторон-
ние включения, проникающие 
в стекло в процессе производства
из плавильной печи, трубопрово-
дов или форм для отливки.

Эти включения могут быть опас-
ны для здоровья человека. Кроме
того, они могут влиять на долго-
вечность упаковки. Обычно для
проведения анализа химик-анали-
тик разбивает образец и раство-
ряет содержащий включение фраг -
мент с помощью соответствующе-
го реактива. Такая подготовка
пробы занимает много времени,
при этом растворение обычно
связано с использованием плави-
ковой кислоты, для чего требуют-
ся специальная посуда и отдель-
ная рабочая зона.

Всего этого можно избежать, если
применять для анализа энергоди -
сперсионные рентгенофлуорес-
центные спектрометры EDX-7000P
или EDX-8000P. Спектрометры
применяют для неразрушающего
элементного анализа твёрдых,
порошкообразных и жидких
образцов, они характеризуются
прекрасными аналитическими

Испытательные лаборатории
большинства крупнейших авиа-
компаний используют рентгено-
флуоресцентные спектрометры
для экспресс-анализа мелких
металлических стружек. Вторая
статья о применении EDX расска-
зывает об анализе упаковки для
пищевых продуктов.

Загрязняющие вещества 
в упаковочных материалах

Выбор пищи может влиять 
на здоровье человека как положи-
тельно, так и отрицательно. Про -
дукты питания, несмотря на их
кажущееся качество и полезность
для здоровья, необходимо прове-
рять на наличие вредных и опас-
ных примесей. Такие примеси-
загрязнения могут попадать 
в продукты из упаковочных мате-
риалов – например, из мешков,

Как спектрометры 
берегут здоровье 
Анализ посторонних включений в упаковочных 
материалах с помощью EDX-7000P/8000P

возможностями. Оба спектромет-
ра имеют сертификат BfS, под-
тверждающий соответствие стан-
дартам безопасности Немецкого
Федерального ведомства по 
радитационной защите. Камера
наблюдения за образцом и систе-
ма авто матического переключе-
ния коллиматоров позволяют
проводить локальный анализ раз-
ных участков пробы.

Бесстандартный количест-
венный экспресс-анализ 
одиночного постороннего
включения в стеклянной
банке

В эксперименте одиночное посто-
роннее включение на внешней
поверхности стеклянной банки
было проанализировано с помо-

щью EDX-8000P. Стеклянную
банку размещали в отделении для
образца таким образом, что вклю -
чение находилось в центре анали-
зируемой области. Образец изме-
ряли с коллиматором диаметром
1 мм (рис. 1). Для анализа исполь-
зовали рутинную процедуру
измерения неизвестного образца
бесстандартным методом фунда-
ментальных параметров (ФП),
заложенным в базовое программ-
ное обеспечение спектрометра.
Спектр образца представлен 
на рис. 2.

Заключение

Результаты анализа образца при-
ведены в таблице 1. Они показы-
вают, что анализ посторонних
включений c помощью EDX-7000P/
8000P может быть успешно про-
веден без отделения этих включе-
ний от стекла, что исключает дли-
тельную пробоподготовку и ис -
пользование химических реакти-
вов. Кроме того, это значительно
сокращает время анализа. Полу -
ченные данные помогают опреде-
лить возможный источник загряз -
нения (чугунная форма для отлив -
ки, футеровка плавильной печи 
и т.д.).

Рисунок 1: Фото включения 

на мониторе компьютера

Таблица 1: Результаты анализа

включения

[cps/uA] Na-U

5,00 10,00 15,00 20,00
0,000

0,005

0,010

0,015

0,020

Рисунок 2: Рентгеновский спектр включения на внешней поверх-

ности стеклянной банки. Общее время анализа, включая размещение

образца в кюветной камере, составило около 3 минут.
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Продукты питания 
и упаковка для пищевых
продуктов: случайные
вещества-загрязнители 
Методики для FTIR, EDX и LC-GC-online для цветной 
непрозрачной пластиковой упаковки

Загрязнение пищи может
происходить не только 
при контакте с упаковкой,

но и в процессе производства 
и реализации.

До сих пор законодательство о ми -
грации веществ из пластмассовой
упаковки в пищу по сути учиты-
вало только исходные материалы,
используемые в производстве
пластмасс. Если говорить о рисках
для здоровья, связанных с пере-
носом загрязняющих веществ, 
то следует сосредоточить внима-
ние на так называемых «непред-
намеренно добавленных веще-
ствах (NIAS)», которые попадают
в полимерные упаковочные мате-
риалы при производстве.

Упаковка может включать приме-
си, присутствующие в сырье, про-
дукты реакции и деградации при
производстве, а также загрязняю-
щие вещества, присоединяющие-

ся при транспортировке и в тече-
ние технологического процесса. 

Загрязнение во время 
производственного процесса

Возможным источником загряз-
нения может стать сам производ-
ственный процесс, например, 

во время консервации и розлива
металлы могут мигрировать 
в продукты питания и напитки.

Обычно сырье, а также и продук-
ты переработки находятся в дли-
тельном контакте с такими мате-
риалами, как нержавеющая сталь,
медь, стекло, и с другим оборудо-
ванием

Примеси в упаковочном
материале

Ещё одним источником загряз-
няющих веществ является упако-
вочный материал. Упаковка непо-
средственно контактирует с пи -
щей – во время транспортировки 
и хранения как в магазине, так 
и дома.

В настоящее время широко об -
суждается проблема содержания 
в пищевой упаковке минеральных
масел с насыщенными и аромати-
ческими углеводородами (MOSH
– насыщенные углеводороды ми -

неральных масел и MOAH – аро-
матические углеводороды мине-
ральных масел).

Фракция MOSH состоит из линей-
ных и разветвленных алканов, 
а также алкилзамещенных цикло-
алканов, тогда как фракция MOAH
– это алкилированные полиарома-
тические углеводороды, содержа-
щие до четырех ароматических
колец. Углеводороды минеральных
масел (MOH) являются химиче-
скими соединениями, которые 
в основном получают из сырой
нефти, но их также производят
синтетическим методом из угля,
природного газа и биомассы.
Основное внимание уделяется
ароматической фракции, которая,
как предполагается, потенциально
канцерогенна и мутагенна [2].
Доля ароматической фракции
составляет приблизительно 15 -
30 % от всей фракции минераль-
ного масла. В дополнение к фрак-
циям минерального масла MOSH
и MOAH есть так называемые
POSH (полиолефиновые олиго-
мерные насыщенные углеводоро-
ды), то есть олигомеры, которые
могут мигрировать из пластико-
вой упаковки (PE, PP).

Сфера применения нового
Регламента по применению
пластмасс 

Регламент Европейской комиссии
N 10/2011 о материалах и изделиях
из пластмассы, предназначенных
для контакта с продуктами пита-
ния, предусматривает, что загряз-
няющие вещества, а также про-
дукты реакции и распада  �

Полимеры в пищевой упаковке
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Рисунок 1: Распространённость различных типов полимеров среди 

43 исследованных образцов
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При соответствующем возбужде-
нии каждый элемент испускает
характеристическое рентгеновское
излучение, кото рое даёт возмож-
ность идентифицировать этот эле-
мент. Энергодисперсионный рент-
генофлуоресцентный анализ поз-
воляет определять элементы 
от углерода до урана на уровне
концентраций от единиц ppm.

При анализе образцов в общей
сложности было измерено 48 ИК-

сутствие непредна-
меренно добавлен-
ных ве ществ, та -

ких как тяжелые
металлы и углево-

дороды минераль-
ных масел.

Идентификация
пластмасс методом

ИК-спектроскопии

На первом этапе все образ цы
анализировали методом ИК-спек-
троскопии, что позволило провес-
ти неразрушающий анализ внеш-
ней и внутренней поверхности
пластиковой тары и идентифици-
ровать основные компоненты.
Изме рения проводили на ИК-
Фурье спектрометре Shimadzu
IRTracer-100 в комплекте с при-
ставкой НПВО с алмазной приз-
мой. В дан ном исследовании про-
водилось измерение только по -
верхности пищевой тары, так как
глубина проникновения инфра-
красного излучения составляет 
до 2 мкм.

На втором этапе проводили рент-
генофлуресцентный анализ 
на энергодисперсионном рентге-
нофлуоресцентном спектрометре
EDX-8000P корпорации Shimadzu.

наполнителей, таких как каолинит
(SiO2/Al2O3) и кальцит (CaCO3).
Титан присутствует в виде оксида
и служит не только в качестве
белого пигмента, но и в качестве
стабилизаторa. Погло щая УФ-
излучение, он защищает полимер
от фотоокисления [6].

При производстве ПЭТ в качестве
катализатора используют триок-
сид сурьмы [7]. По этой причине
ПЭТ-содержащие образцы прове-
ряли на наличие остатков сурьмы,
используя быстрый метод скри-
нинга, специально оптимизиро-
ванный для проверки элементов 
в соответствии с директивой RoHS,
а также для выявления сурьмы 
и хлора. В таблице 2 приведены
результаты анализа образца № 08.
Он содержит сурьму в концентра-
ции 311,3 ppm. В других ПЭТ-
содержащих образцах также най-
дена сурьма в концентрациях
порядка нескольких сотен ppm.

Образец 08 (таблица 1) содержит
остаточные количества сурьмы.
Многие исследованные образцы
пищевой упаковки изготовлены
из двухслойного полимерного
материала: внешний ПЭТ-слой 
и внутренний ПЭ-слой. Таким
образом, содержащаяся в упаковке
пища не находится в непосред-
ственном контакте с загрязнен-
ным сурьмой ПЭТ-слоем. При -
меры показывают, что сочетание
ИК-Фурье-спектроскопии и энер-
годисперсионного рентгенофлу-
оресцентного анализа служит
источником обширной информа-
ции о полимерных материалах 
и их химическом составе. Оба
метода не нарушают целостность
образца и требуют минимальных
затрат времени.

спектров и 40 рентгеновских спек-
тров. В таблице 1 при ведены об раз -
цы, упаковка которых состо ит 
из одного или двух основных поли -
меров. У большинства образцов
упаковка черного или белого цве -
та, но в то же время встречалась 
и цветная упаковка (голубая, жел-
тая, оранжевая, зеленая или золо-
тистая). При производстве пище-
вой тары чаще используют поли-
пропилен (ПП), полиэтилен (ПЭ)
и полистирол (ПС).

Благодаря высокой термостойко-
сти ПП применяют для упаковки
горячих блюд или стерилизован-
ных продуктов, в то время как 
ПС из-за хрупкости в основном
ис пользуют при производстве
одноразовых изделий [4].

На рисунке 1 показан состав мик-
рочастиц пластика, обнаруженных
в прибрежной морской воде отда-
ленного острова на Маль ди вах.
Исследования, проведенные в Бай -
ройтском университете, показали,
что микрочастицы пластика 
в основном состоят из ПЭ, ПП 
и ПС [5].

Определение тяжёлых
металлов с помощью 
энергодисперсионной 
рентгенофлуоресцентной
спектрометрии

Энергодисперсионная рентгено-
флуоресцентная спектрометрия
позволяет идентифицировать на -
полнители и регулируемые дирек-
тивой RoHS элементы, которые
могут присутствовать в об разце.
Большинство образцов содержит
значительные количества крем-
ния, кальция, титана и алюминия.
Это подтверждает присутствие

Рисунок 3: Рентгеновский спектр образца 08 (напряжение на трубке 

50 кВ). Образец содержит большие количества кальция, титана и железа
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Рисунок 4: Хроматографическая

MOSH/MOAH система

Рисунок 2: ПЭТ-лоток для томатов;

Образец 08

должны оцениваться производи-
телем в соответствии с междуна-
родно признанными научными
принципами управления рисками.

По состоянию на 1 января 2016
года внесенные поправки к усло-
виям испытаний полностью вы -
полняются. В дополнение к общей
миграции (предел миграции: 60 мг/
кг пищи) для некоторых веществ
установлены специальные преде-
лы миграции, которые также необ -
ходимо соблюдать.

«Мультикомпозитные, многослой-
ные материалы» также включены
в новый Регламент о материалах 
и изделиях из пластмассы наряду 
с изделиями, состоящими из двух
или более слоев различных мате-
риалов, из которых по крайней
мере один состоит из пластика [3].
В номере Shimadzu News 1/2017
рассказано об исследовании 32
прозрачных, бесцветных и 50 отпе -
чатанных пищевых упаковок. 
В этой статье основное внимание
уделяется анализу цветной, непро -
зрачной пластиковой тары. Пласт -
массы были проанализированы
методом ИК-спектроскопии, при
помощи рентгенофлуоресцентно-
го спектрометра EDX и хромато-
графической онлайн-системы
ВЭЖХ-ГХ. Спектроскопические
методы позволяют провести нераз -
рушающий анализ образцов 
за короткое время. Хроматогра фи -
ческий анализ можно полно стью
автоматизировать.

В рамках исследования было про-
анализировано 43 образца различ-
ного происхождения. В качестве
образцов были выбраны: колпач-
ки или крышки бутылок и чашек,
овощные сетки и подносы. Снача -
ла образцы идентифицировали 
с помощью ИК-спектроскопии, 
а затем проанализировали на при-
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Рисунок 5: Хроматограмма фракций MOSH и MOAH

Анализ MOSH/MOAH 
с использованием техноло-
гии онлайн-ВЭЖХ-ГХ

Нежелательные остатки мине-
ральных масел, которые находят 
в пищевых продуктах и упаковке,
часто попадают туда при исполь-
зовании печатных красок на мас-
ляной основе, применяющихся
для нанесения информации 
на пищевые продукты и тару.
Этот эффект был обнаружен не
только в упаковке из переработан-
ного сырья, но и в упаковке 
из первичного сырья. Во многих
продуктах концентрация насы-
щенных (MOSH) и ароматических
(MOAH) углеводородов была осо-
бенно высока.

Для проведения данного анализа
разработана хроматографическая
система MOSH/MOAH в соответ-
ствии с EN 16995:2016 «Определе -
ние насыщенных углеводородов
минеральных масел (MOSH) 
и ароматических углеводородов
минеральных масел (МОАН)
методом онлайн высокоэффек-
тивной жидкостной хроматогра-
фии (ВЭЖХ) – газовой хромато-
графии (ГХ) с пламенно-иониза-
ционным детектированием (ПИД)
(HPLC-GC-FID). Немецкая и анг-
лийская версии FprEN 16995:2016».

Конфигурация системы:
• Насос LC 20 ADxr, дегазатор 

и спектрофотометрический
детектор;

• GC-2010 Plus c двумя пламенно-
ионизационными детекторами
(ПИД);

• СТС автосамплер;
• Semrau CHRONECT® LC-GC,

(Рисунок 4 )

Данный метод обеспечивает
высокую скорость обработки
образцов, воспроизводимые
результаты и хорошую чувстви-
тельность. Система позволяет
проводить измерения ВЭЖХ-ГХ 
с воспроизводимостью, сопоста-
вимой с обычным вводом образца
с делением/без деления потока 
в газовый хроматограф. Прямое
соединение приборов снижает
риск загрязнения по сравнению 
с ручным вводом образца. Преи -
му ществом данного приборного
решения является комбинация
двух ПИД детекторов, позволяю-
щая параллельно определять
MOSH и MOAH, проведя одно-
кратный ввод пробы. Типичные
хроматограммы показаны на
рисунке 5.

Резюме

Регламент Европейской комиссии
N 10/2011 о материалах и изделиях
из пластмассы, предназначенных
для контакта с продуктами пита-
ния, также известный как PIM
(меры по использованию пласти-
ков), вступил в силу с 4 февраля
2011 года. По состоянию на 1 янва -
ря 2016 года условия испытаний,
предписанные в нём, полностью

Таблица 2: Результаты рентгенофлуоресцентного скрининга элементов,

регулируемых директивой ROHS, сурьмы и хлора образца 08

Таблица 1: Органические и неорганические компоненты, обнаруженные в отобранной пищевой таре

01
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No.

Быстрое питание

Столовые приборы

Негазированные

напитки

Кофе

Молоко

Конфеты

Картофель

Томаты

Груши

Сосиски

Образец

Белый

Золотой

Серебристый

Черный

Синий

Черный

Желтый

Черный

Черный

Черный

Цвет

ПЭ

ПЭ

ПЭТ

ПЭ

ПЭ

Тип полимера
(внутренняя

поверхность)

ПЭ

ПП

ПЭ

ПЭТ

ПЭ

ПП

ПЭ

ПЭТ

ПЭ

ПА 6

Тип полимера
(внешняя

поверхность)

06 ПЭ

––

––

––

––

01 ПЭТ

––

01 ПЭТ

06 ПЭ

––

Код перера-
ботки

Si, Al

Si, Al, Cu, Ti, Zn, K

Ca, Ti, Al, Si, K

Al, Si, S, Fe, K, Ba

Ti, Al, Si, S, Ca

Ca

Ti, Al, Ca, Si

Ca, Ti, Si

Si, Al, Ca, S, Ti

Si

Добавка

Cd

Pb

Cr

Hg

Br

Cl

Sb

Элемент

элемент не обнаружен

элемент не обнаружен

3,9 м.д.

элемент не обнаружен

элемент не обнаружен

53,5 м.д.
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применяются. В дополнение 
к общей миграции (предел мигра-
ции: 60 мг/кг пищи) для некото-
рых веществ установлены специ-
альные пределы миграции, кото-
рые также необходимо соблюдать.
Шимадзу предлагает комплексное
решение для анализа непреднаме-
ренно добавленных веществ,
включая тяжелые металлы (три -
оксид сурьмы) и компоненты ми -
не ральных масел (MOSH/MOAH).
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Я улыбался, предвкушая
удовольствие. Как я был
голоден! Купил полезный

цельнозерновой хлеб и жадно
набросился на него. Внезапно –

высушилось настолько, что стало
твердым, как камень. На рисунке
1 представлено изображение этой
частицы. Ее размер составляет 3
до 5 мм, а форма напоминает

с зубами все в порядке. Но твердая
частица нуждается в изучении...

Посторонняя частица выглядела
как рисовое зёрнышко, которое

хруст, я укусил что-то невероятно
твёрдое. О нет, это зуб! Неужели
сломался? Лечение стоит так доро-
го, это полнейшая катастрофа.
Быстрая проверка показала, что 

Жизнь может быть
жесткой
Загрязнения в хлебе – анализ включений с помощью ИК-Фурье
спектроскопии нарушенного полного внутреннего отражения 
и рентгенофлуоресцентного анализа
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твердая частица в хлебе, Quest

Рисунок 2: ИК-спектр поверхности частицы, измеренный при 

низком давлении прижимного устройства, преобладает присутствие

целлюлозы

Рисунок 1: Частица, обнаруженная в цельнозерновом хлебе, 

имеет размеры 2 х 5 мм; изображение получено с помощью камеры,

встроенной в стереомикроскоп
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рисовое зерно. При рассмотрении
под микросокопом обнаружилось,
что она оранжевого цвета, хотя
при дневном освещении казалась
белой. Стало интересно оценить
состав этой частицы с химической
точки зрения. 

Методы анализа частиц

Для быстрой оценки и идентифи-
кации доступны две техники
неразрушающего анализа: рентге-
нофлуоресцентный анализ и ИК-
спектроскопия. Под неразрушаю-
щим анализом подразумевается
сохранение формы образца и от -
сутствие пробоподготовки.

Энергодисперсионный рентгеноф-
луоресцентный спектрометр бла-
годаря своим характеристикам по -
зволяет провести анализ по прин -
ципу «положил и измерил». ИК-
Фурье спектроскопия помогает
провести идентификацию очень
твердых материалов с помощью
техники нарушенного полного
внутреннего отражения без какой-
либо предварительной обработки
образца. Это возможно благодаря
тому, что призма приставки
НПВО Specac Quest TM выполне-
на из алмаза, который позволяет
анализировать очень твердые
вещества (с глубиной проникно-
вения инфракрасного излучения ~
2 мкм). 

Пробоподготовка 
и спектральный анализ 
на ИК-Фурье спектро-
метре
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Рисунок 4: ИК-спектр пыли, измеренный при высоком давлении 

прижимного устройства, подтверждение результата из рис. 3

Предварительная обработка образ -
ца не проводилась. Частица разме-
рами 3 на 5 мм помещалась непо-
средственно на алмазную призму
диаметром около 2 мм. В момент
прижима образца к призме он раз -
летелся на мелкие, но твердые
кусочки. 

Исходя из этого, стало понятно,
что в пробе присутствуют неорга-
нические соединения. Измерение
ИК-спектров проводили в диапа-
зоне от 400 до 4.600 см-1. Полу чен -
ные ИК-спектры представлены 
на рисунках 2 - 4. Прижимное
устройство устанавливалось 
в трех положениях. При низком
давлении на анализируемую
внешнюю поверхность измеряе-

мый спектр соответствовал спек-
тру целлюлозы. Это вполне обо -
снованно: частица находилась 
в хлебе, поэтому следы целлюлозы
остались на поверхности частицы.

На рисунках 3 и 4 показаны изме-
рения фрагментов зерна и кри-
сталлической пыли. Пыль появи-
лась после того, как частица трес-
нула и была собрана на призме.
Оба измерения с различным дав-
лением: средним (фрагмент зер на)
и высоким (пыль) – приводили 
к спектру неорганического соеди-
нения. Спектр, скорее всего, отно-
сится к спектру SiO2. Поиск 
по библиотеке показал хорошее
совпадение со спектром диатомо-
вой земли.

Пробоподготовка 
и рентгенофлуоресцентный
анализ на спектрометре
EDX-8000

В дополнение к ИК-Фурье спек-
троскопии нарушенного полного
внутреннего отражения проводи-
ли рентгенофлуоресцентный ана-
лиз без пробоподготовки для полу -
чения информации об элемент-
ном составе образца в диапазоне
концентраций от единиц ppm 
до процентов. Стандартные образ-
цы для построения калибровоч-
ных зависимостей полезны для
повышения точности результатов
измерений, но не являются обяза-
тельными. Такой анализ является
неразрушающим, что делает его  �
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Рисунок 5: Поиск по библиотеке спектров, совпадение со спектром диатомовой земли, 

гранулы/SiO2 DuraSampllR
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Рисунок 3: ИК-спектр частиц постороннего включения, 

измеренный при среднем давлении прижимного устройства, 

преобладает наличие SiO2
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Удобрения в пище
Решения для определения пестицидов в пищевых 
продуктах и воде

В ода – это не только основа
всей жизни, но и важный
ресурс для многих видов

производственных процессов, осо-
бенно в сельском хозяйстве.
Источники пресной воды, особен-
но поверхностные и подземные
воды, имеют жизненно важное
значение для человека, но их явно
недостаточно.

Вода в повседневной жизни исполь -
зуется, например, в качестве про-
дукта питания как питьевая вода
или как основа для приготовления
пищи и напитков. Она также необ -
ходима для производства или
поставок сырья в промышленно-
сти и сельском хозяйстве [1, 2]. Вот
почему вода играет центральную
роль в пищевой цепи и ее загряз-
нение оказывает прямое воздей-
ствие на здоровье человека.

Средства защиты растений (СЗР)
от болезней и вредителей широко
используются в сельском хозяй-
стве для повышения производи-
тельности. В результате остатки
СЗР могут сохраняться в продук-
тах питания и кормах или выще-
лачиваться в поверхностные 
и подземные воды различными
путями. К тому же средства защи-
ты растений подвержены процес-
сам трансформирования и дегра-
дации, что может привести с тече-
нием времени к формированию
большого числа различных мета-
болитов. Программы мониторин-
га должны включать контроль
вероятных метаболитов пестици-
дов, что диктует весьма сложные
требования к анализу, поскольку
вещества сильно отличаются 
по своим физико-химическим
свойствам.
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Рисунок 6: Рентгеновский спектр частицыособенно полезным при скринин-
ге образцов неизвестного состава.

Для измерения частицу образца
размещали в специальной пласти-
ковой кювете. Область измерения
составила 1 мм за счёт использо-
вания коллиматора (стандартная
принадлежность). С помощью
камеры (стандартная принадлеж-
ность) образец выставляли в пра-
вильную позицию в кюветном
отделении. Для измерений приме-
няли обычный бесстандартный
метод ФП (фундаментальные пара -

метры), при котором не нужны
калибровочные кривые. Фильтры
(стандартная принадлежность) 
и вакуумирование (опция для
измерений лёгких элементов) 
не использовали.

Результаты

Очевидно, что основным компо-
нентом образца является SiO2, т.е.
песок (кварц). Другие присут-
ствующие элементы, например, 
Fe, являются типичными элемен-
тами для камней и минералов.

Оборудование
• IRTracer-100 с ПО LabSolutions IR 
• Приставка однократного НПВО

– Specac QuestTM

• Библиотеки Shimadzu 
• EDX-8000
• EDXIR Библиотека примесей

Заключение

ИК-спектроскопия позволяет
иден тифицировать основные ком-

поненты органических и неорга-
нических образцов.

Рентгенофлуоресцентный анализ
является хорошим дополнением
для получения информации об
элементном составе небольшой
частицы, такой как зернышко для
данного конкретного случая.

Таблица 1: Результаты рентгенофлуоресцентного анализа с применением

метода фундаментальных параметров (метод ФП)

SiO2

K2O

Fe2O3

CaO

SO3

CuO

Аналит

91,851

6,601

0,949

0,371

0,213

0,016

Результат
[%]

[1,891]

[0,246]

[0,016]

[0,018]

[0,029]

[0,002]

3 сигма

Метод ФП

Метод ФП

Метод ФП

Метод ФП

Метод ФП

Метод ФП

Метод
расчёта

SiKa

K Ka

FeKa

CaKa

S Ka

CuKa

Линия

3,0173

0,7465

3,7834

0,3355

0,1533

0,3445

Интен.
(cps/uA)
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ТФЭ-ВЭЖХ-МС/МС-система с ионизацией электроспреем ESI 

и твердофазной экстракцией

Метод: Анализ средств 
защиты растений (удобре-
ний)

При анализе пищевых продуктов
метод QUECHERS (быстро, про-
сто, дешево, надежно и безопас-
но), описанный Anastassiades et al.,
становится все более популярным
в последние годы [3]. В данном
методе образец экстрагируют аце-
тонитрилом, затем экстракт сме-
шивают с буферным раствором,
очищают путем добавления под-
ходящих сорбентов (PSA, C18,
GCB) и далее проводят измерение
при помощи ГХ-МС/МС или
ВЭЖХ-МС/МС.

В последние годы была проведена
большая работа по валидации
данного метода для разных пище-
вых матриц [4 -11]. Разработка
селективных методов в области
технологий ГХ-МС/МС или
ВЭЖХ-МС/МС значительно про-
двинулась вперед, благодаря чему
теперь можно одновременно опре -
делять более 100 аналитов в рам-
ках одного аналитического экспе-
римента. Чтобы достичь предела
обнаружения метода 10 мкг/кг,
достаточно предела обнаружения
прибора 10 мкг/л, и это, как пра-
вило, соответствует возможно-
стям современных приборов. 

Ситуация иная при определении
остаточных количеств химических
веществ в воде, предназначенной
для потребления людьми, в соот-
ветствии с Директивой Совета
Европейского Союза 98/83/ЕС 
«О качестве воды, предназначен-
ной для потребления людьми».
Согласно регламенту отдельные
вещества должны быть количест-
венно определены с пределом
обнаружения 0,1 мкг/л. При этом
для пестицидов, которые должны
определяться с помощью ВЭЖХ-
МС/МС с ионизацией электро-
спреем ESI в режиме отрицатель-
ной ионизации, этот предел обна-
ружения чаще всего не может
быть достигнут без предваритель-
ного концентрирования пробы.

Известно также, что источник
ионизации ESI является высоко-
чувствительным к матричным
эффектам [13]. В частности, коле-
бания концентраций соли и орга-
нических соединений, таких как
гуминовые вещества, очень часто
приводят к подавлению иониза-

ции, а также к ионизационной
амплификации [14]. Как следствие,
это может привести к ложно-низ-
ким или ложно-высоким результа-
там измерений при анализе пести-
цидов. Необходимость концентри-
рования пробы и особенно удале-
ния нежелательных матричных
компонентов часто делают неиз -
бежной пробоподготовку, напри-
мер, методом твердофазной экс-
тракции (SPE) при анализе воды.
Обычно такие процедуры требуют
затрат времени и ресурсов.

Одной из возможностей достиже-
ния полной автоматизации с мини -
мальными количествами образцов
и растворителей является исполь-
зование ТФЭ-ВЭЖХ-МС/МС-
онлайн-систем. Образцы воды
объёмом всего несколько милли-
литров могут быть одновременно
сконцентрированы, очищены 
и измерены при помощи высоко-
селективных методов. Буферные
растворы для ВЭЖХ одновремен-
но используются для экстракции
образца и для анализа. Таким
образом, общее время анализа для
подготовки и измерения проб
сокращается до нескольких минут,
что было продемонстрировано
экологической компанией ESW
Consulting Wruss при помощи
LCMS-8040 Шимадзу [15].

Вывод: автоматизированный
онлайн-анализ проб воды

С учётом большого количества
СЗР (> 1.000), используемых 
во всем мире, аналитические
системы должны быть очень гиб-

кими и легко применимыми для
определения соединений, подле-
жащих анализу. Скорость обра-
ботки образца и время анализа
при этом играют важную роль 
в работе испытательных лаборато-
рий. 

Экономное использование мате-
риалов и растворителей и необ -
ходимое количество образца име -
ют большое значение в рамках
программ мониторинга. При
использовании таких автоматизи-
рованных онлайн-систем ошибки
в процессе подготовки проб могут
быть сведены к минимуму, и ана-
лиз становится более надежным
даже с учётом широкого спектра
матриц при отборе образцов воды
различного происхождения.

Автор
Oliver Mann, Wruss Umweltanalytik
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Н есмотря на то, что показа-
тель ТОС – это универ-
сальный параметр для

валидации очистки технологиче-
ского оборудования, в том числе 
и на предприятиях по производ-
ству продуктов питания, показа-
тель содержания общего азота
(TNb) является более избиратель-
ным с точки зрения загрязнения
белками.

Оба этих параметра служат мерой
безопасности пищевых продуктов
и, таким образом, помогают защи-
тить потребителей. Это особенно
актуально для тех, кто страдает
пищевой аллергией.

По подсчетам Немецкой ассоциа-
ции по борьбе с аллергей и астмой
(DAAB) количество людей, стра-
дающих аллергией на пищевые
продукты и нуждающихся в лече-
нии, составляет около шести мил-
лионов человек. Основными про-
вокаторами у детей и младенцев
являются коровье молоко, соя,
пшеница, арахис и фундук. Под -
ростки и взрослые обычно силь-
нее реагируют на сырые овощи 
и фрукты, орехи, рыбу, моллюсков
и креветки.

Аллергические реакции часто воз-
никают на коже и слизистых обо-

лочках, в области шеи и вокруг
носа, в бронхах или в желудочно-
кишечном тракте. Наибо лее серь-
езной и опасной для жиз -
ни аллергической
реакцией является
так называемый
анафилактический
шок, который может
привести к сердеч-
но-сосудистой 
и дыхательной
недостаточности и
даже смерти.

Лица с пищевой аллер-
гией чувствительны к определен-
ным пище вым ингредиентам, назы -
ваемым аллергенами. 14 продук-
тов питания, наиболее часто
вызывающих аллергию (напри-
мер, горчица, яйца, сельдерей, ара-
хис и т. д.), подлежат обязательной
маркировке. Если в продукте содер -
жится один из этих ингредиентов,
это должно быть четко указано
на упа ковке.

Во время производства или пере-
работки пищевых продуктов сле -
ды аллергенов могут непреднаме-
ренно попадать в продукты пита-
ния, при этом их не указывают 
на упаковке в качестве ингредиен-
та. Чтобы избежать перекрестного
загрязнения, многие производите-
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Храбрый помощник 
в борьбе с аллергией
Валидация очистки при производстве специализированных 
продуктов питания 
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Рисунок 1a и 1b: Результаты определения показателя TOC для различных продуктов, содержащих аллергены в разных концентрациях

послед нюю промывную воду про-
веряют на присутствие возмож-
ных остатков и ингредиентов. Для
этой цели широко используется
определение показателя ТОС
(общий органический углерод).

ТОС – универсальный 
суммарный параметр 

При определении показателя TOC
образец, как правило, предвари-
тельно подкисляют для перевода
неорганических соединений, таких
как карбонаты и гидрокарбонаты,
в диоксид углерода, который затем
удаляют продувкой воздухом.
Оставшиеся в пробе органические
соединения преобразуются в диок -
сид углерода при каталитическом
окислении. Образующийся диок-
сид углерода определяется с помо-
щью бездисперсионного ИК-
детектора.

Современные анализаторы орга-
нического углерода, такие как ана-
лизаторы серии TOC-L компании
Shimadzu, проводят автоматиче-
скую пробоподготовку (подкисле-
ние и дегазацию). В системах
используется высокоэффектив-
ный платиновый катализатор, 
в результате чего каталитическое
окисление проходит при темпера-
туре 680 °C.

ли продуктов питания используют
валидацию очистки технологиче-
ского оборудования.

Валидация очистки

Многие продукты производятся
партиями на заводах, выпускаю-
щих продукцию разного типа.
После производства и упаковки
какого-то конкретного продукта
завод проводит очистку техноло-
гического оборудования, чтобы
запустить в производство новую
партию продуктов питания или
продукт другого состава.

В дополнение к визуальному осмот -
ру и микробиологическому ана-
лизу для подтверждения эффек-
тивности процесса очистки
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Встроенный модуль подготовки
образцов позволяет автоматичес -
ки разбавлять пробы при выходе
концентрации за диапазон калиб-
ровочной кривой, а также строить
калибровочные кривые с задан-
ным шагом концентрации.

Поскольку почти все продукты
содержат органические вещества,
показатель TOC является универ-
сальным параметром при прове-
дении валидации очистки и под-
ходит для различных продуктов.
Помимо этого, определение ТОС
позволяет оценить присутствие
остатков моющего средства.
Допол нительным преимуществом
данного метода является его прос -
тота и скорость. Трехкратная
повторность измерения ТОС для
пробы промывной воды обычно
занимает менее 15 минут. Если
полученное значение не превыша-
ет допустимый предел содержа-
ния, то процесс очистки оборудо-
вания на предприятии по про-
изводству пищевых продуктов
подтверждается аналитически. 

Общий азот TNb

В процессе каталитического окис-
ления пробы при определении по -
казателя ТОС происходит не толь-
ко превращение органических
соединений в углекислый газ, но 
и окисление азотсодержащих сое -
динений до монооксида азота при
температурах выше 700 °С. С помо -
щью газа-носителя NO поступает
в хемилюминесцентный детектор,
где окисляется озоном до NO2, 
а фотоны, испускаемые в резуль-
тате этой реакции, детектируются.
Суммарный параметр TNb (общий
азот) является мерой органиче-
ских и неорганических соедине-
ний азота, присутству ющих в об -

разце. С помощью анализаторов
орга нического угле рода компании
Shimadzu серии TOC-L оба пока-
зателя (ТОС и TNb) можно опре-
делять одновременно за один ввод
образца. Уста навливают темпера-
туру окисления 720 °C, а хемилю-
минесцентный детектор соеди-
няют последовательно с бездис-
персионным ИК-детектором.

Результаты валида-
ции очистки можно
использовать для
оценки возможного
загрязнения аллер-
генами, исходя
из «наихудше-
го» сценария, 
в котором
предполагает-
ся, что все
органические
вещества явля -
ются аллерге-
нами.

Поскольку аллергены, присутству -
ющие в пищевых продуктах, пред-
ставляют собой почти исключи-
тельно белки, содержащие ато мы
азота, то параметр TNb явля ет ся
более информативным с точки
зрения оценки переноса аллерге-
на, чем параметр TOC.

Производители специа-
лизированных продуктов
оценили показатель TNb как
параметр для определения
возможного переноса аллер-
генов

Сотрудники немецкой компании
Develey Mustard & Specialty Foods
провели обширные исследования
различных продуктов, содержа-
щих аллергены, и определили, что
суммарный параметр TNb подхо-

дит для оценки переноса аллерге-
нов при производстве пищевых
продуктов.

Для проведения испытаний были
приготовлены образцы загрязнен-
ной промывной воды с определен-
ными концентрациями исходного
сырья или продукта, в которых
содержался аллерген.

После этого
проводили
измерения
показателей
TOC и TNb.
Как и ожида-
лось, было
сделано за -
ключение, что
концентрации
ТОС и TNb

линейно воз-
растают с уве-
личением
концентрации

продукта. Значение ТОС неизвест-
ного об раз ца промывной воды
отображает содержание всех орга-
нических соединений, таких как
углеводы, жиры, поверхностно-
активные вещества и т. д. Пара -
метр TNb обеспечивает избира-
тельную информацию о присут-
ствии белков.

Это позволяет оценить «наихуд-
ший» сценарий в отношении ал -
лергенов, содержащихся в финаль -
ной пробе промывной воды.
Такой расчет гарантирует, что
какое-либо значимое количество
аллергенов не будет перенесено 
на последующую продукцию.
Полученная оценка предназначена
для исключения переноса аллерге-
на при производстве пищевых
продуктов и подтверждения очист-
ки Кроме того, метод позволяет
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Рисунок 2a и 2b: Результаты определения показателя TNb для различных продуктов, содержащих аллергены в разных концентрациях

снизить затраты, так как исключа-
ется необходимость комплексного
анализа на аллергены

Заключение

Валидация очистки является
полезным инструментом для про-
верки эффективности процедуры
очистки при производстве про-
дуктов питания.

TOC служит универсальным пара-
метром для анализа уровня чисто-
ты завода по производству про-
дуктов питания.

При этом параметр TNb позволяет
более избирательно оценивать
загрязнение белками. «Наихуд -
ший» сценарий полезен при оцен-
ке возможного загрязнения аллер-
генами, что помогает обеспечить
безопасность пищевых продуктов
и, как следствие, защитить потре-
бителей. Данный тип анализа пре-
доставляет объективный и точ-
ный результат измерения, кото-
рый подходит для оценки потре-
бительских рисков и может гаран-
тировать защиту прав потребите-
лей. Таким образом, наличие 
на этикетке продукта следующей
информации: «Может содержать
следы аллергена XY», представляет
собой количественную оценку
рисков, а не просто предупреди-
тельную информацию.

Читайте для вас в Laborpraxis
12 /16

Рисунок 3: Анализатор TOC-L 

в комплекте с автосамплером для 

определения TOC и TNb
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Доктор Рауль Шредер (Bürkert
Werke, Германия) продемонстри-
ровал в своем докладе влияние

использования вспомогательного
оборудования на качество воды.
Компания Bürkert, производитель

Текущее состояние 
процессно-аналитической
технологии (PAT)
Второй «День потокового ТОС-анализа» в Дуйсбурге: лекции 
и дискуссии между экспертами

П ользователи, проектиров-
щики и инженеры из раз-
личных секторов про-

мышленности и представители
науч ных кругов встретились для
обсуждения текущего состояния
процессно-аналитической техно-
логии. 

Показатель ТОС (общий органи-
ческий углерод) представляет
большое значение для многих
отраслей промышленности. Сум -
марный показатель ТОС позво-
ляет определить общее содержа-
ние органического углерода в про -
бе за одно аналитическое измере-
ние. Измерение показателя ТОС
возможно как в лабораторных
условиях, так и в режиме онлайн 
в потоке. Наличие в линейке ана-
лизаторов органического углерода
модели ТОС-4200 позволяет ком-
пании Shimadzu в настоящее время
предлагать онлайн-системы для
непрерывного потокового анализа.

Два года назад компания Shimadzu
впервые организовала «День пото -

кового ТОС-анализа» для созда-
ния платформы по обмену опы-
том и пользовательской сети для
тех, кто заинтересован в процесс-
но-аналитической технологии. 
В настоящее время это мероприя-
тие является альтернативой семи-
нарам пользователей анализато-
ров органического углерода, кото-
рые проходят в течение последних
15 лет. Как и в первый «День пото-
кового ТОС-анализа» в 2015 году,
специалисты из различных обла-
стей промышленности и науки
представили доклады, посвящен-
ные вопросам актуального приме-
нения потокового ТОС-анализа, 
и поделились своим опытом 
с участниками мероприятия.

Мониторинг очищенной
воды

Во многих технологических про-
цессах параметр ТОС является
мерой нежелательных загрязне-
ний. Мониторинг качества воды
особенно важен при использова-
нии очищенной воды.
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Рисунок 1: Оживленная дискуссия и интересные доклады в течение второго дня потокового ТОС-анализа» в Дуйсбурге, Германия

Рисунок 2: Докладчики семинара (слева направо): Доктор Рауль Шредер

(Bürkert Werke GmbH & Co. KG), Беттина Гиержевски (Shimadzu Europa

GmbH), Миша Динс (Shimadzu Deutschland GmbH), Ральф Кинле (Clariant

Plastics & Coatings Deutschland GmbH), доктор Томас Саутер (Covestro

Deutschland) AG), Андреас Грефе (Lanxess Deutschland GmbH) и Саша

Хупач (Shimadzu Deutschland GmbH).
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компонентов и систем промыш-
ленной автоматики для контроля 
и управления потоками жидкостей
и газов, исследует влияние на за -
грязнение воды частей установок
для ввода жидких компонентов.
При протекании через такие уста-
новки вода вступает в контакт 
с различными типами оборудова-
ния, например, с насосами, труба-
ми или клапанами, что может при-
водить к загрязнению. Величина
этих загрязнений находится в диа-
пазоне меньше ppm, однако они
становятся весомыми, если речь
идет о сверхчистой водеи об обес-
печении качества для производи-
телей систем водоснабжения.

Высокое качество требует
увеличения плотности запи-
си данных 

Требования к современным техно-
логическим процессам неуклонно
возрастают. Все более актуальным
становятся не только сокращение
издержек, экономия энергии 
и сырья, но и необходимость уве-
личения производственных мощ-
ностей, эффективности и гибко-
сти производства. Все это сопро-
вождается еще более высокими
требованиями к качеству.

«Для удовлетворения этих требо-
ваний необходимо обеспечить
более высокую плотность записи
данных для автоматического
управления технологическими
процессами», – говорит Андреас
Грефе из компании Lanxess (Гер -
мания) при обсуждении преиму-
ществ процессно-аналитической
технологии (PAT).

Лабораторный анализ все больше
уходит на задний план. В настоя-
щее время практически ни одно
крупное предприятие не запус-
кается без систем потокового ана-
лиза для контроля качества про-
цессов.

Требования, предъявляемые 
к используемым системам, осно-
ваны главным образом на дости-
жении максимальной доступно-
сти, а также на увеличении плот-
ности записи и передачи данных.
Таким образом, технология PAT
актуальна как с точки зрения
обеспечения безопасности техно-
логических процессов на пред-
приятии, так и охраны окружаю-
щей среды.

миру. Наличие сертифицирован-
ного оборудования свидетельству-
ет о том, что компании и госу-
дарственные организации обес-
печивают все необходимое для
защиты окружающей среды.

Требования для получения этого
сертификата включают лабора-
торные испытания и трехмесяч-
ные полевые испытания в реаль-
ных условиях. Измерения прово-
дятся независимым испытатель-
ным центром в соответствии 
с заданными методами тестирова-
ния. Аккредитация MCERTS была
проведена для ТОС-анализаторов
компании Shimadzu TOC-4200.
Менеджер по ТОС оборудованию
Shimadzu Беттина Гиержевски 
в своем докладе по MCERTS рас-
смотрела проведенные тестовые
измерения, а также результаты
полевых испытаний TOC-4200.

Содержание ТОС в сточных
водах – критерий очистки

Ральф Кинле, Clariant Plastics &
Coatings (Германия), представил
доклад об использовании лабора-
торных и онлайн-измерений для
мониторинга промышленных
сточных вод. В результате про-

изводства пигмента на разных
стадиях технологического про-
цесса образуются сточные во -
ды, кото рые регулярно посту-
пают на очистительную стан-

цию Hoechst Chemical Park,
Германия.

Содержание ТОС в сточ-
ных водах считается реша -
ющим критерием для 
их очистки. До недавнего
времени TOC-анализ
надежно выполнялся 
в лабораторных усло-
виях. Использование
онлайн-системы поз-
воляет значительно
сэкономить время.
Кроме того, при под-
ключении анализатора
к системе управления
технологическим про-
цессом может быть

предотвращен несвоевремен-
ный сброс сточных вод из-за
человеческого фактора. Во вре -
мя анализа система управления
процессом автоматически бло-
кирует все насосы.

Этапы планирования 
и управления проектами 
для анализа процессов

Последним докладчиком во время
второго дня потокового ТОС -
анализа был доктор Томас Саутер
из компании Covestro, Германия.
Он представил интересный до клад
о различных этапах планирования
и управлении проектами для про-
цессно-аналитической технологии
в инвестиционных проектах. 
Он продемонстрировал проверен-
ные и испытанные фазы проекта
по созданию контейнеров для 
анализа по принципу «включил 
и выполнил». Они были спроекти-
рованы, построены и перенесены
специалистами по технологии
анализа процессов Covestro непо-
средственно на место, например,
химический завод в Китае. Томас
Саутер отметил, что в таких про-
ектах необходимо учитывать как
количество задействованных кон-
тактов, так и специализированных
департаментов.

Читайте для вас в LABO 
май 2017

Плотность записи данных
TOC позволяет более точно
контролировать процесс

Комплексные показатели надёж-
ности современных онлайн-
систем превышают 99 %, что обес-
печивает требуемую надежность
для автоматического управления
технологическими процессами.
Андреас Грефе иллюстрирует 
это на практическом примере: 
до использования процессно-
аналитической технологии мони-
торинг сточных вод проводился 
с помощью соответствующих
лабораторных анализов.

Определение показателя ТОС
занимало приблизительно 40 ми -
нут, включая отбор проб и пере-
нос их в лабораторию. В случае
потоковых ТОС-анализаторов
результаты анализа поступают
автоматически с интервалом 
в 10 минут.

Увеличение объема данных позво-
ляет более тщательно контроли-
ровать сточные воды. Таким обра-
зом, компания получает более
подробную информацию о сточ-
ных водах и может более точно
управлять производственным
процессом. Как результат, расходы
на очистку сточных вод можно
распределить более эффективно
(в соответствии с принципом
«платит тот, кто загрязняет»).
Благодаря более высокой плотнос-
ти сбора данных, отчетность, пре-
доставляемая контролирующим
органам, будет также более точ-
ной.

MCERTS – стандарт 
качества и надежности

Для проверки комплексных пока-
зателей надёжности потоковых
анализаторов агентство по охране
окружающей среды Англии и Уэль -
са (Великобритания) разработало
систему сертификации для изме-
рительного оборудования – аккре-
дитацию MCERTS. Данная система
устанавливает условия и показате-
ли качества для соответствия тре-
бованиям, которые предъявляют-
ся при проведении экологического
мониторинга.

MCERTS быстрыми темпами ста-
новится обязательным стандартом
производительности и надежно-
сти для организаций по всему

Рисунок 3: TOC-4200 Shimadzu 

с аккредитацией MCERTS 
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Благодаря 100-летнему опы -
ту и совершенствованию
технологии исследования

материалов ассортимент продук-
ции Shimadzu сегодня включает
статические и динамические уни-
версальные испытательные маши-
ны, приборы для измерения мик-
ротвердости, капиллярные рео-
метры, и уникальную высокоско-
ростную камеру HPV-X, самую
мощную в своем классе со скоро-
стью съёмки 10 миллионов кадров
в секунду.

Испытательное оборудование
Shimadzu использует новейшие
системы контроля, измерительные
датчики и системы сбора данных,
что позволяет обеспечить надеж-
ную поддержку разработчиков 
и конечных пользователей.

Все начиналось в 1917 году с испы-
тательных машин для контроля

Испытание инновационных
материалов с улучшенными
характеристиками

Характеристики и свойства мате-
риалов зависят от условий эксплу -
атации и приложенных нагрузок.
Научно-техническим подразделе-
ниям необходимы точные и надеж -
ные данные для изготовления 
и контроля качества инновацион-

свойств цемента и различных
волокон, но спустя уже несколько
десятков лет линейка пополнилась
гидравлическими, динамически-
ми, а затем и полностью автома-
тическими испытательными
машинами. Появились ультразву-
ковые испытательные машины
для усталостных испытаний и ла -
зерные анализаторы размеров
частиц.

Вековой опыт
Shimadzu празднует 100-летие производства испытательного
оборудования

100 лет производства испытательного оборудования

ных материалов, обладающих всё
новыми и новыми характеристи-
ками, например, композитов 
и связывающих материалов.

Высокоточные универсаль-
ные испытательные машины
для исследования и разра-
ботки материалов

Всего один показательный пример
многозадачности и высокой про-
изводительности испытательных
машин Shimadzu:

Серия машин AG-Xplus компании
Shimadzu представлена особо мощ -
ными универсальными электроме-
ханическими испытательными
машинами. Благодаря жесткой
раме и точным нагрузочным эле-
ментам машины этой серии иде-
ально подходят для научных
исследований и разработок.

Компания Shimadzu предлагает
решения для любых задач пользо-
вателя. Например, двухзонные
испытательные машины позво-
ляют выполнять испытания 
на сжатие и растяжение без заме-
ны оснастки.

Все требуемые настройки тест-
машины могут быть выполнены
быстро и легко благодаря друже-
ственному интерфейсу программ-
ного обеспечения TrapeziumX.

Информация по практическому

применению испытательного 

оборудования Shimadzu доступна

на странице 28.
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К акие вещества в красном
вине способствуют здоро-
вью и продлевают жизнь?

Какие ароматы обуславливают
сортовые признаки? Какой диапа-
зон концентраций аромата может
обнаружить человеческий нос?
Как определить искусственную
ароматизацию вина? Как влияет
гистамин на непереносимость
вина?

В вине, кажется, больше, чем про-
сто одна истина. Иногда истина
состоит в том, что мы имеем дело
не с вином, а подделкой. Различ -
ные способы фальсификации
вина приносят огромные прибыли
мошенникам, являются причиной
значительных финансовых потерь
для производителей, наносят эко-
номический ущерб потребителям
и причиняют вред здоровью.

Профессор Эрих Лейтнер из Грац -
кого Технологического универси-
тета, Австрия, руководитель
Института аналитической химии
и пищевой химии, в течение мно-

гих лет уделяет большое внимание
качеству питания с научной точки
зрения. Он провел эксклюзивный
двухдневный семинар Шимадзу
«Секреты анализа и дегустации
вин».

В дополнение к определению вку-
соароматических веществ, харак-
теризующих подлинность, с помо-
щью ГХ-анализа, обсуждались
теоретические и практические
аспекты других методов анализа
вина и его примесей (металлов,
полифенолов, красителей), а также
анализ на содержание остатков.

В ходе дегустации анализируемых
вин участники смогли установить
прямую связь между органолепти-
ческой оценкой вина и результата-
ми измерений.

Кроме того, они сравнили чувстви -
тельность человеческого носа 
с чув ствительностью прибора.

Серия этих семинаров будет про-
должена для участников по лич-

Вино: дегустация и анализ
Секреты анализа вина: от оценки аромата и вкуса до измерения

ным приглашениям, чтобы дать
всем достаточно времени для
внедрения на месте различных
аналитических методов анализа
вин с использованием реальных
образцов.
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Новинка: «Materials
Testing Application
Handbook»
Сборник примеров практического применения методов 
исследования и контроля свойств материалов – Столетие 
производства испытательного оборудования

С борник включает 112 при-
меров применения испы-
тательного оборудования

в восьми отраслях: в автомо-
бильной, авиационной, медицин-
ской и пищевой промышленно-
сти, производстве композицион-
ных материалов, металлургии,
железнодорожном машинострое-
нии, производстве резины и
полимерных материалов.
Использование испытательного
оборудования при решении рас-
смотренных задач обеспечивает
надёжность продукции 
и безопасность потребителя.

В сборнике приведены примеры
практического испытания образ-
цов и готовые решения: пред-
ставлены статические и усталост-
ные испытания, измерение твер-
дости и высокоскоростная
видеосъемка.

Компания Shimadzu начала выпу -
скать испытательное оборудова-
ние в 1917 году и сегодня имеет
успешный опыт производства
испытательных машин, скон-
струированных в соответствии 
с многообразными требования-
ми пользователей по всему миру.

На данный момент количество
испытательных машин, продан-
ных Shimadzu, исчисляется десят -
ками тысяч.

Реализованы тысячи специали-
зированных испытательных
систем, адаптированных к уни-
кальным потребностям клиен-
тов, и наша цель – сохранить
такой же уровень поддержки
пользователей в будущем.

Предлагаем также и другие сбор-
ники практических применений:

• Жидкостная хроматография
• Еда, напитки, сельскохозяй-

ственная продукция
• Определение общего органиче-

ского углерода
• Клиническая лабораторная

диагностика
• Газовая хроматография /

Газовая хроматомасс-спектро-
метрия

Со сборником «Materials 

Testing Application Handbook»

можно ознакомиться на сайте 

www.shimadzu.eu

https://twitter.com/shimadzueurope
https://www.youtube.com/user/ShimadzuEurope
http://www.shimadzu.eu

