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НеобходимостьНеобходимость экстракцииэкстракции вв химическомхимическом анализеанализе ии технологиитехнологии продиктованапродиктована::

концентрированиемконцентрированием целевыхцелевых компонентовкомпонентов ии мешающиммешающим присутствиемприсутствием эндогенныхэндогенных органическихорганических
веществвеществ вв биопробахбиопробах ((пептидыпептиды,, сахарасахара,, стероидыстероиды,, пигментыпигменты,, ихих низкомолекулярныенизкомолекулярные продуктыпродукты
метаболизмаметаболизма ии прпр.),.), вв объектахобъектах окружающейокружающей средысреды ((гуминовыегуминовые веществавещества,, нефтепродуктынефтепродукты ии дрдр.),.), илиили вв
промышленнойпромышленной продукциипродукции,, вв тт..чч.. фармацевтическойфармацевтической ии пищевойпищевой ((исходныеисходные компонентыкомпоненты,, побочныепобочные
полупродуктыполупродукты););
возможнымвозможным присутствиемприсутствием вв объектахобъектах исследованияисследования экзогенныхэкзогенных химическиххимических веществвеществ,, напримернапример,,
продуктовпродуктов биотрансформациибиотрансформации компонентовкомпонентов пищипищи,, лекарственныхлекарственных средствсредств,, ии дрдр.. ксенобиотиковксенобиотиков;;
снижениемснижением пределапредела обнаруженияобнаружения целевыхцелевых компонентовкомпонентов,, тт..ее.. повышениемповышением чувствительностичувствительности анализаанализа..

МетодыМетоды извлеченияизвлечения ии концентрированияконцентрирования целевыхцелевых компонентовкомпонентов ((аналитованалитов) :) :
прямоепрямое концентрированиеконцентрирование ((упариваниеупаривание некоторогонекоторого количестваколичества мочимочи нана вакуумновакуумно--ротационномротационном
испарителеиспарителе илиили лиофилизациялиофилизация););
перегонкаперегонка сс водянымводяным паромпаром;;
газоваягазовая экстракцияэкстракция ((ГЭГЭ),), анализанализ равновесногоравновесного парапара ((АРПАРП,,ПФАПФА,HSA,HSA););
жидкостнаяжидкостная экстракцияэкстракция ((ЖЭЖЭ,,ЖЖЭЖЖЭ,LE,LE)) органическиморганическим растворителемрастворителем изиз биологическогобиологического объектаобъекта ((вв
случаеслучае внутреннихвнутренних органоворганов,, обычнообычно,, сс последующейпоследующей переэкстракциейпереэкстракцией вв другойдругой растворительрастворитель длядля
удаленияудаления соэстрактивныхсоэстрактивных веществвеществ););
сорбциясорбция ии твердофазнаятвердофазная экстракцияэкстракция ((ТФЭТФЭ,,SPE,SPE,QuEChERS,VetexQ);
экстракционное вымораживание (ЭВ,ЭВЦ);
парофазная экстракция (ПФЭ). НовыйНовый подходподход кк экстракцииэкстракции --

формированиеформирование границыграницы разделараздела фазфаз
непосредственнонепосредственно вв пробепробе

((фазообразованиефазообразование):):

ПатентыПатенты РФРФ №№ 2303476/2007,2303476/2007,
№№ 2296716/2007,2296716/2007, №№ 2564999/20152564999/2015

Цель: эффективнее, быстрее,
безопаснее, дешевле, проще.
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ЭкстракционноеЭкстракционное вымораживаниевымораживание
BekhterevBekhterev V.N.V.N. Mendeleev Comm., 2007, vol. 17(PMendeleev Comm., 2007, vol. 17(P.241.241--243243)

Анализируемый
водный раствор

Гидрофильный
экстрагент/растворитель

охлаждение

лёд

экстракт
жидкая фаза
органического
растворителя
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СпособСпособ извлеченияизвлечения органическихорганических веществвеществ изиз водныхводных средсред
экстракционнымэкстракционным вымораживаниемвымораживанием вв условияхусловиях действиядействия поляполя

центробежныхцентробежных силсил
БехтеревБехтерев ВВ..НН.. ЖурналЖурнал физическойфизической химиихимии, 2016,, 2016, ТТ.90(10),.90(10), СС.1558.1558--6262

2014 – 2015 г.г.

НовоеНовое научноенаучное
направлениенаправление вв химиихимии
сепарационныхсепарационных
процессовпроцессов
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ЛабораторнаяЛабораторная установкаустановка ((устройствоустройство)) длядля реализацииреализации
способаспособа ЭВЭВ вв полеполе центробежныхцентробежных силсил

((БехтеревБехтерев ВВ..НН.. ПатентПатент РФРФ №№ 2564999/20152564999/2015,, РРCT/RU2015/000615CT/RU2015/000615 отот 28.09.201528.09.2015))

выпускаемоевыпускаемое изделиеизделие
совместносовместно сс НПФНПФ

««МетаМета--хромхром»»

Криоэкстрактор
ЭВЦ

Криоэкстрактор
ЭВЦ-1
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СравнениеСравнение методовметодов концентрированияконцентрирования феноловфенолов
ии карбоновыхкарбоновых кислоткислот

СредСред..МинимМиним..ВысокВысок..СредСред..СредСред..СредСред..КвалификацияКвалификация
персоналаперсонала

ДаДаДаДаНетНетДаДа**ДаДаДаДаУстранениеУстранение ионногоионного
фонафона

ДаДаДаДаНетНетНетНетОсложОслож..ДаДаАнализАнализ дисперсныхдисперсных
раствороврастворов

ДаДаДаДа----ОсложОслож..--ВодорастворимыйВодорастворимый
экстрагентэкстрагент

ДаДаДаДаНетНетДаДаДаДаНетНетСелективностьСелективность

СтоимостьСтоимость,,
трудоемкостьтрудоемкость

ЭффективностьЭффективность,,
степеньстепень извлеченияизвлечения

ПФЭПФЭЭВЦЭВЦННКННКТФЭТФЭЖЭЖЭГЭГЭ

0

1 , 5

3

4 , 5

1 2 3 4 5 6

0

1 , 5

3

4 , 5

1 2 3 4 5 6
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ЭкспрессЭкспресс ГХГХ--определениеопределение пировалеронапировалерона
((PVPPVP,, дизайнерскиедизайнерские наркотикинаркотики)) вв мочемоче сс помощьюпомощью ЭВЦЭВЦ

((БехтеревБехтерев ВВ..НН……..СудебноСудебно--медицинскаямедицинская экспертизаэкспертиза. 2017.. 2017. №№3,3, сс.27.27--31)31)

Степень концентрирования PVP
(Сорг/Сб.ж.) = 9,4±0,1
Степень извлечения R » 100%
Хроматограф
Кристаллюкс 4000М с ТИД/N
ПределПредел обнаруженияобнаружения вв мочемоче
11 мкгмкг//млмл
ВремяВремя анализаанализа менееменее 11 часчас!!!!!!

9мл мочи 1,75мл смесь
i-C5H11OH+АН

Определение PVP ГХ-ТИДЭВЦ
25мин

(mainlib) Pyrovalerone
30 60 90 120 150 180 210 240

0
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100
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O

ВВ масштабахмасштабах РФРФ вв системесистеме БюроБюро СМЭСМЭ ежегоднаяежегодная экономияэкономия
составитсоставит болееболее 37,537,5 млнмлн..рубруб. (. (околооколо 170170 лабораторийлабораторий););
СокращениеСокращение временивремени анализаанализа повыситповысит эффективностьэффективность работыработы
правоохранительныхправоохранительных органоворганов РоссииРоссии;;
СокращениеСокращение временивремени анализаанализа позволитпозволит быстробыстро выяснитьвыяснить причинупричину
отравленияотравления ии спастиспасти жизньжизнь пациентупациенту..

СтоимостьСтоимость затратзатрат нана реактивыреактивы
составляетсоставляет 1,31,3 рубруб..,, чточто дешевледешевле
используемогоиспользуемого методаметода VetexQ
болееболее,, чемчем вв 130130 разраз!!!!!!
ИмпортозамещениеИмпортозамещение!!!!!!
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МетодикаМетодика ВЭЖХВЭЖХ--определенияопределения
1,41,4--бензодиазепиновбензодиазепинов вв мочемоче сс
помощьюпомощью ЭВЭВ внедренавнедрена вв
практикупрактику химикохимико--

токсикологическхтоксикологическх лабораторийлабораторий

ГодовойГодовой экономическийэкономический эффектэффект СочинскогоСочинского бюробюро
СМЭСМЭ вв 20052005гг.. составилсоставил 37,737,7 тыстыс..рубруб..
ВВ масштабахмасштабах РФРФ,, дажедаже безбез учетаучета лабораторийлабораторий ЛПУЛПУ ии
ведомственныхведомственных учрежденийучреждений ((ФМБАФМБА,, МОМО ии дрдр.),.), вв
системесистеме СМЭСМЭ можноможно ожидатьожидать ежегоднойежегодной экономииэкономии
околооколо 6,56,5 млнмлн..рубруб.. (170(170 лабораторийлабораторий).).
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ОпределениеОпределение консервантовконсервантов ((сорбиновойсорбиновой ии бензойнойбензойной кислоткислот))
вв масложировыхмасложировых эмульсияхэмульсиях

((БехтеревБехтерев ВВ..НН……..ПрикладнаяПрикладная аналитическаяаналитическая химияхимия. 2014,. 2014, №№11,, СС. 10. 10--14)14)
Степень извлечения СК - 91 ± 4%, БК - 79 ± 4%.
Хроматограф Милихром-4(УФ); колонка С18(5
мкм) длиной 120 мм внутренним диаметром 2
мм; элюент - смесь изопропанола с
фосфатным буфером 1:2 (по объему);
скорость подачи элюента 100 мкл/мин; объем
вводимой пробы 5-10 мкл.
ПределПредел обнаруженияобнаружения бензойнойбензойной (200(200 нмнм)) ии
сорбиновойсорбиновой (270(270 нмнм)) вв маргаринемаргарине,, сливочномсливочном
маслемасле майонеземайонезе ии наполнителенаполнителе длядля тортовтортов -- 2020
мгмг//кгкг ((дозируемыйдозируемый объемобъем 1010 мклмкл))..
ОтносительнаяОтносительная погрешностьпогрешность определенияопределения нене
превышаетпревышает 1122 %% вв диапазонедиапазоне концентрацийконцентраций 115050
–– 225050 мкгмкг//млмл..

0,5г пробы

3мл смеси
толуол+АН

ЭВ
аналит

ВЭЖХ

центрифуга

5мл водн.КОН (рН12)

üВ разработке методы ЭВЦ
определения антибиотиков,
пестицидов и раститель-
ных жиров в пищевой
продукции



1010

ЛабораторныйЛабораторный техтех..регламентрегламент выделениявыделения сапониновсапонинов иглицыиглицы
понтийскойпонтийской ((латлат.. RuscusRuscus ponticusponticus)) методомметодом ЭВЦЭВЦ длядля БАДБАД

((ГосГос..контрактконтракт ФМБАФМБА РоссииРоссии №№ 112929.002.1.002.166.14/2016).14/2016)
НавескаНавеска 5050гг.. изиз воздушновоздушно--сухойсухой массымассы корнейкорней ии
корневищакорневища ИглицыИглицы
ПолученоПолучено 0,50,5 ±± 0,10,1гг.. сухогосухого экстрактаэкстракта
СодержаниеСодержание сапониновсапонинов увеличеноувеличено вв 1010--1212 разраз вв
сравнениисравнении традиционнойтрадиционной технологиейтехнологией

ЭВЦ
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ОСНОВНЫЕОСНОВНЫЕ ПРЕИМУЩЕСТВАПРЕИМУЩЕСТВА СПОСОБАСПОСОБА ::
экспрессностьэкспрессность стадиистадии экстракцииэкстракции,, предварительнойпредварительной подготовкиподготовки пробыпробы кк физикофизико--
химическомухимическому исследованиюисследованию –– длительностьдлительность нене превышаетпревышает 2525 минутминут;;
значительноезначительное улучшениеулучшение экономическихэкономических показателейпоказателей ((минимальноеминимальное количествоколичество
экстрагентаэкстрагента ии химическойхимической посудыпосуды,, манипуляцийманипуляций)) припри использованиииспользовании вместовместо
жидкостнойжидкостной ии твердофазнойтвердофазной экстракцииэкстракции,, вв тт..чч.. QuEChERSQuEChERS илиили VetexQVetexQ ToxTox ((прямоепрямое
импортозамещениеимпортозамещение););
степеньстепень концентрированияконцентрирования ии эффективностьэффективность извлеченияизвлечения органическихорганических соединенийсоединений изиз
водыводы,, превосходятпревосходят традиционнуютрадиционную жидкостнуюжидкостную экстракциюэкстракцию;;
появиласьпоявилась возможностьвозможность примененияприменения водорастворимыхводорастворимых экстрагентовэкстрагентов безбез
дополнительнойдополнительной химическойхимической модификациимодификации пробыпробы;;
получаемыеполучаемые экстрактыэкстракты нене содержатсодержат водыводы ии дисперсныхдисперсных частицчастиц,, дажедаже припри
использованиииспользовании ацетонитрилаацетонитрила –– содержаниесодержание влагивлаги менееменее 4%;4%;
позволяетпозволяет извлекатьизвлекать целевыецелевые веществавещества изиз дисперсныхдисперсных системсистем,, вв тт..чч.. сильносильно
загрязненныхзагрязненных,, напрямуюнапрямую безбез какихкаких--либолибо дополнительныхдополнительных операцийопераций,, напримернапример,,
фильтрованияфильтрования ии прпр.;.;
ПолучаемыеПолучаемые экстрактыэкстракты совместимысовместимы сс обращеннообращенно--фазнымфазным режимомрежимом высоковысоко
эффективнойэффективной жидкостнойжидкостной хроматографиихроматографии ((ВЭЖХВЭЖХ)) ии газовойгазовой хроматографиейхроматографией ((ГХГХ););
припри исследованииисследовании биологическихбиологических пробпроб вв сочетаниисочетании сс газовойгазовой хроматохромато--массмасс--
спектрометриейспектрометрией ((ГХГХ--МСМС)) значительнозначительно сокращаетсясокращается количествоколичество эндогенныхэндогенных
соэкстрактивныхсоэкстрактивных веществвеществ,, чточто существенносущественно улучшаетулучшает идентификациюидентификацию,, снижаетснижает
загрязнениезагрязнение детекторадетектора ии увеличиваетувеличивает сроксрок егоего эксплуатацииэксплуатации междумежду фазамифазами
необходимогонеобходимого техническоготехнического обслуживанияобслуживания;;
управлениеуправление избирательностьюизбирательностью экстракцииэкстракции осуществляетсяосуществляется варьированиемварьированием
экстрагентаэкстрагента,, рНрН средысреды ии условийусловий проведенияпроведения процедурыпроцедуры ЭВЦЭВЦ;;
незаменимнезаменим припри исследованииисследовании термолабильныхтермолабильных органическихорганических веществвеществ;;
улучшаетулучшает условияусловия трудатруда ии техникутехнику безопасностибезопасности,, значительнозначительно уменьшаяуменьшая летучестьлетучесть
токсичныхтоксичных растворителейрастворителей ии извлекаемыхизвлекаемых веществвеществ;;
методметод простойпростой вв исполненииисполнении ии нене предъявляетпредъявляет никакихникаких дополнительныхдополнительных требованийтребований
кк квалификацииквалификации оператораоператора..


