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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 8 àïðåëÿ 2015 ã.

Ïðåäëîæåí ñïîñîá îïðåäåëåíèÿ éîäèä-èîíà â îáðàçöàõ ìîðñêîé êàïóñòû ìåòîäîì ìèêðîýìóëüñè-

îííîé ýëåêòðîêèíåòè÷åñêîé õðîìàòîãðàôèè ñ èñïîëüçîâàíèåì ìèêðîýìóëüñèé òèïà «âîäà â ìàñ-

ëå» â ñî÷åòàíèè ñ ïðåäâàðèòåëüíûì ýëåêòðîñòýêèíãîì. Íà ïðèìåðå ìîäåëüíîé ñìåñè íåîðãàíè÷å-

ñêèõ àíèîíîâ ïîêàçàíî, ÷òî èñïîëüçîâàíèå on-line êîíöåíòðèðîâàíèÿ ïîçâîëÿåò ñíèçèòü ïðåäåëû

îáíàðóæåíèÿ àíàëèòîâ â 490 – 930 ðàç. Óñòàíîâëåíî, ÷òî êîëè÷åñòâåííîãî èçâëå÷åíèÿ éîäèä-èîíà

óäàëîñü äîñòè÷ü ïðè ïðîáîïîäãîòîâêå âûñóøåííîãî îáðàçöà ìîðñêîé êàïóñòû. Ïðåäëîæåííûé

ñïîñîá îïðåäåëåíèÿ éîäèäà õàðàêòåðèçóåòñÿ ïðîñòîòîé, ýêñïðåññíîñòüþ (âðåìÿ àíàëèçà ñîñòàâ-

ëÿåò 10 ìèí, ïðîáîïîäãîòîâêè — 16 ìèí). Ñõîäèìîñòü ðåçóëüòàòîâ èçìåðåíèé — 5,2 %, âíóòðè-

ëàáîðàòîðíàÿ ïðåöèçèîííîñòü — 7,3 %, ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ — 110 ìêã�êã âûñóøåííîãî îáðàçöà

(9,2 ìêã�êã â ïåðåñ÷åòå íà ñâåæóþ ìîðñêóþ êàïóñòó).

Êëþ÷åâûå ñëîâà: éîäèä; ìèêðîýìóëüñèÿ òèïà «âîäà â ìàñëå»; ìèêðîýìóëüñèîííàÿ ýëåêòðîêèíå-

òè÷åñêàÿ õðîìàòîãðàôèÿ; ýëåêòðîñòýêèíã; îí-ëàéí êîíöåíòðèðîâàíèå.

Ìèêðîýìóëüñèè ïðåäñòàâëÿþò ñîáîé ãîìîãåííûå

ìíîãîêîìïîíåíòíûå æèäêèå êîëëîèäíûå ñìåñè ìàñëà

è âîäû, ñòàáèëèçèðîâàííûå ñëîåì ïîâåðõíîñòíî-

àêòèâíîãî âåùåñòâà (ÏÀÂ) [1, 2]. Ïîä ìàñëîì â äàí-

íîì ñëó÷àå ïîíèìàþò ëþáîå îðãàíè÷åñêîå âåùåñòâî,

îãðàíè÷åííî ðàñòâîðèìîå â âîäå. Â çàâèñèìîñòè îò

òîãî, êàêàÿ æèäêîñòü îáðàçóåò ìàêðîôàçó, âûäåëÿþò

äâà îñíîâíûõ òèïà ìèêðîýìóëüñèé (ðèñ. 1): ïðÿìàÿ

ìèêðîýìóëüñèÿ «ìàñëî â âîäå» (Ì�Â) — ìèêðîêàïëè

ìàñëà, âçâåøåííûå â âîäíîé ñðåäå; îáðàòíàÿ ìèêðî-

ýìóëüñèÿ «âîäà â ìàñëå» (Â�Ì) — ìèêðîêàïëè âîäû,

âçâåøåííûå â íåïîëÿðíîé îðãàíè÷åñêîé ôàçå. Â îòëè-

÷èå îò ìàêðîýìóëüñèé (ýìóëüñèé) ìèêðîýìóëüñèè ÿâ-

ëÿþòñÿ òåðìîäèíàìè÷åñêè óñòîé÷èâûìè, îïòè÷åñêè

ïðîçðà÷íûìè ñèñòåìàìè ñ âûñîêîé ïëîùàäüþ ïîâåðõ-

íîñòè [3].

Ìèêðîýìóëüñèîííàÿ ýëåêòðîêèíåòè÷åñêàÿ õðîìà-

òîãðàôèÿ (ÌÝÝÊÕ) — âàðèàíò êàïèëëÿðíîãî ýëåêòðî-

ôîðåçà ñ èñïîëüçîâàíèåì ìèêðîýìóëüñèè â êà÷åñòâå

ôîíîâîãî ýëåêòðîëèòà [4]. Ìåòîä ÌÝÝÊÕ ïðèãîäåí

äëÿ îïðåäåëåíèÿ âåùåñòâ, èìåþùèõ ðàçëè÷èå â ýëåê-

òðîôîðåòè÷åñêîé ïîäâèæíîñòè, è ïîçâîëÿåò ñ âûñîêîé

ýôôåêòèâíîñòüþ ðàçäåëÿòü ñëîæíûå ñìåñè çàðÿæåí-

íûõ è íåéòðàëüíûõ âåùåñòâ, îõâàòûâàþùèõ øèðîêèé

äèàïàçîí ðàñòâîðèìîñòè â âîäå. Â áîëüøèíñòâå ðàáîò,

ïîñâÿùåííûõ ÌÝÝÊÕ, îïèñàíî èñïîëüçîâàíèå ìèê-

ðîýìóëüñèé òèïà «ìàñëî â âîäå» äëÿ ðàçäåëåíèÿ ñëîæ-

íûõ ñìåñåé ãèäðîôîáíûõ âåùåñòâ [5 – 7]. Âàðèàíò

ÌÝÝÊÕ ñ èñïîëüçîâàíèåì ìèêðîýìóëüñèé òèïà «âîäà

â ìàñëå» (Â�Ì ÌÝÝÊÕ) ïðàêòè÷åñêè íå èçó÷åí è

ïðåäñòàâëÿåò áîëüøîé èíòåðåñ â ñâÿçè ñ óíèêàëü-

íîñòüþ ñâîéñòâ òàêèõ ôîíîâûõ ýëåêòðîëèòîâ [8, 9].

Ìåòîä Â�Ì ÌÝÝÊÕ ïðèãîäåí äëÿ ðàçäåëåíèÿ ñëîæ-

íûõ ñìåñåé ïîëÿðíûõ âåùåñòâ íåéòðàëüíîé è èîíî-

ãåííîé ïðèðîäû. Ýòà íîâàÿ ðàçíîâèäíîñòü êàïèë-
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Ðèñ. 1. Ñòðóêòóðà ïðÿìîé (à ) è îáðàòíîé (á ) ìèêðîýìóëüñèé



ëÿðíîãî ýëåêòðîôîðåçà ïîçâîëÿåò ðàçäåëèòü âåùåñòâà

ñ î÷åíü áëèçêèìè çíà÷åíèÿìè êîýôôèöèåíòà ãèäðî-

ôîáíîñòè (log P ), ÷òî çà÷àñòóþ íå óäàåòñÿ ïðè èñïîëü-

çîâàíèè Ì�Â ÌÝÝÊÕ èëè ìèöåëëÿðíîé ýëåêòðîêèíå-

òè÷åñêîé õðîìàòîãðàôèè.

Éîä èìååò áîëüøîå çíà÷åíèå äëÿ îðãàíèçìà ÷åëî-

âåêà, ïîñêîëüêó âõîäèò â ñîñòàâ ãîðìîíîâ ùèòîâèäíîé

æåëåçû (òèðîêñèí, òðèéîäòèðîíèí). Ýòîò ýëåìåíò ÿâ-

ëÿåòñÿ áèî- è èììóíîñòèìóëÿòîðîì, ïðåïÿòñòâóåò

ñâåðòûâàåìîñòè êðîâè è îáðàçîâàíèþ òðîìáîâ, ïî-

âûøàåò ïîòðåáëåíèå êèñëîðîäà òêàíÿìè îðãàíèçìà.

Ñîãëàñíî îöåíêàì èññëåäîâàòåëåé Âñåìèðíîé îðãàíè-

çàöèè çäðàâîîõðàíåíèÿ îêîëî îäíîãî ìèëëèàðäà ëþ-

äåé â ðàçâèâàþùèõñÿ ñòðàíàõ èìååò âûñîêóþ âåðîÿò-

íîñòü ðàçâèòèÿ çàáîëåâàíèé, âûçâàííûõ äåôèöèòîì

éîäà. Íåäîñòàòîê ýòîãî ýëåìåíòà ìîæíî êîìïåíñèðî-

âàòü çà ñ÷åò óïîòðåáëåíèÿ ìîðåïðîäóêòîâ (êðåâåòîê,

ìîðñêîé ðûáû, ìîðñêîé êàïóñòû). Â ìåíüøèõ êîëè÷å-

ñòâàõ éîä ñîäåðæèòñÿ òàêæå è â äðóãèõ ïðîäóêòàõ (ïå-

÷åíü, ÿéöà, ìîëîêî).

Îïðåäåëåíèå éîäà â ðàçëè÷íûõ ïðîäóêòàõ ïèòà-

íèÿ ÿâëÿåòñÿ âàæíîé çàäà÷åé, äëÿ ðåøåíèÿ êîòîðîé

ïðèìåíÿþò ðàçíûå ìåòîäû: êàê äîñòàòî÷íî ÷óâñòâè-

òåëüíûå, ïðîñòûå è äîñòóïíûå (òèòðèìåòðè÷åñêèé,

ôîòîìåòðè÷åñêèé, èîíîìåòðè÷åñêèé, âîëüòàìïåðî-

ìåòðè÷åñêèé) [10], òàê è ìåíåå äîñòóïíûå, âûñîêî-

èíôîðìàòèâíûå è ÷óâñòâèòåëüíûå, íî òðåáóþùèå

õîðîøåãî èíñòðóìåíòàëüíîãî îñíàùåíèÿ èëè ñïåöè-

àëüíûõ ðåàãåíòîâ. Ê ïîñëåäíèì ìîãóò áûòü îòíåñåíû

ìåòîäû èçîòîïíîãî ðàçáàâëåíèÿ, íåéòðîííî-àêòèâàöè-

îííîãî àíàëèçà è ìàññ-ñïåêòðîìåòðèè ñ èíäóêòèâ-

íî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé (ÌÑ-ÈÑÏ) [11]. Ïðàêòè÷åñêè

âñå ìåòîäû îïðåäåëåíèÿ éîäà òðåáóþò ïðåäâàðèòåëü-

íîé ïðîáîïîäãîòîâêè, äëÿ áîëüøèíñòâà ñïîñîáîâ äå-

òåêòèðîâàíèÿ éîäà îðãàíè÷åñêàÿ ñîñòàâëÿþùàÿ ïèùå-

âîãî ïðîäóêòà ìåøàåò ïðîâåäåíèþ àíàëèçà.

Öåëüþ äàííîé ðàáîòû ÿâëÿåòñÿ èçó÷åíèå âîç-

ìîæíîñòè èñïîëüçîâàíèÿ ìåòîäà Â�Ì ÌÝÝÊÕ â ñî-

÷åòàíèè ñ ïðåäâàðèòåëüíûì on-line êîíöåíòðèðîâà-

íèåì äëÿ îïðåäåëåíèÿ éîäà â îáðàçöàõ ìîðñêîé êà-

ïóñòû, âûáîð óñëîâèé ïðîáîïîäãîòîâêè, îáåñïå÷è-

âàþùèõ êîëè÷åñòâåííîå èçâëå÷åíèå àíàëèòà, à òàêæå

îöåíêà ìåòðîëîãè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê ïðåäëîæåííî-

ãî ïîäõîäà.

Â ðàáîòå èñïîëüçîâàëè ñèñòåìó êàïèëëÿðíîãî

ýëåêòðîôîðåçà Agilent 3DCE (Agilent Technologies,

ÑØÀ) ñ äèîäíî-ìàòðè÷íûì äåòåêòîðîì, àâòîñýì-

ïëåðîì, ñèñòåìîé êîíòðîëÿ òåìïåðàòóðû (15 – 60) ±

0,1 °C è êâàðöåâûì êàïèëëÿðîì îáùåé äëèíîé 48,5 ñì

(ýôôåêòèâíîé äëèíîé 40 ñì), âíóòðåííèì äèàìåòðîì

75 ìêì (Polymicro Technologies, ÑØÀ). Ðåãèñòðàöèþ

ýëåêòðîôîðåãðàìì îñóùåñòâëÿëè ñ ïîìîùüþ ïåðñî-

íàëüíîãî êîìïüþòåðà è ïðîãðàììíîãî ïàêåòà «3D-CE

ChemStation Rev. A.10.02 [1757]» (AgilentTechnologies,

ÑØÀ).

Äëÿ îòáîðà òî÷íûõ àëèêâîò âåùåñòâà ïðèìåíÿëè

àâòîìàòè÷åñêèå äîçàòîðû îáúåìîì 5 – 50, 20 – 200 è

100 – 1000 ìêë ñ ïðåäåëîì äîïóñêàåìîé ïîãðåøíîñòè

èçìåðåíèÿ íå áîëåå ±5 % (LABMATE, Ïîëüøà). Ïðî-

áîïîäãîòîâêó îñóùåñòâëÿëè ñ èñïîëüçîâàíèåì óëü-

òðàçâóêîâîé òåðìîñòàòèðóåìîé âàííû («ÑÀÏÔÈÐ»,

Ðîññèÿ). Òî÷íûå íàâåñêè îòìåðÿëè ñ ïîìîùüþ âåñîâ

«Explorer Pro» (Ohaus Corporation, ÑØÀ), òî÷íîñòü êî-

òîðûõ ñîñòàâëÿëà 0,0001 ã. Äëÿ öåíòðèôóãèðîâàíèÿ

îáðàçöîâ èñïîëüçîâàëè öåíòðèôóãó ÑÌ-50 (Elmi,

Ëàòâèÿ).

Â ðàáîòå èñïîëüçîâàëè ñëåäóþùèå ðåàêòèâû: äî-

äåöèëñóëüôàò íàòðèÿ (ÄÄÑÍ, ñîäåðæàíèå îñíîâíîãî

êîìïîíåíòà �85 %), áóòàíîë-1 (�99,5 %), ãèäðîôîñôàò

íàòðèÿ ìîíîãèäðàò (�99,5 %), äèãèäðîôîñôàò íàòðèÿ

äèãèäðàò (�98 %) — âñå ïðîèçâîäñòâà Panreac, Èñïà-

íèÿ; òèîöèàíàò êàëèÿ (�99 %), éîäèä êàëèÿ (�99 %),

áðîìèä êàëèÿ (�99 %), íèòðàò íàòðèÿ (�99 %), íèòðèò

íàòðèÿ (�99 %) — âñå Merck, Ãåðìàíèÿ; äåèîíèçîâàí-

íóþ âîäó ñ óäåëüíûì ñîïðîòèâëåíèåì íå ìåíåå

18,2 ÌÎì�ñì (Millipore, ÑØÀ). Âñå èññëåäîâàííûå

îáðàçöû ìîðñêîé êàïóñòû áûëè ïðèîáðåòåíû â ïðî-

äóêòîâûõ ìàãàçèíàõ ã. Ìîñêâà.

Íîâûå êâàðöåâûå êàïèëëÿðû ïîñëåäîâàòåëüíî

ïðîìûâàëè 1 Ì ðàñòâîðîì ãèäðîêñèäà íàòðèÿ (â òå÷å-

íèå 10 ìèí), âîäîé (10 ìèí) è Â�Ì ìèêðîýìóëüñèåé

(15 ìèí). Ïåðåä íà÷àëîì ðàáî÷åãî äíÿ êàïèëëÿð ïðî-

ìûâàëè 0,1 Ì ðàñòâîðîì ãèäðîêñèäà íàòðèÿ è âîäîé

(5 ìèí), çàòåì Â�Ì ìèêðîýìóëüñèåé (10 ìèí), à â êîí-

öå ðàáî÷åãî äíÿ — 0,1 Ì ðàñòâîðîì ãèäðîêñèäà íà-

òðèÿ è âîäîé (ïî 15 ìèí). Ìåæäó àíàëèçàìè êàïèëëÿð

ïðîìûâàëè Â�Ì ìèêðîýìóëüñèåé â òå÷åíèå 2 ìèí.

Ýêñïåðèìåíòû ïðîâîäèëè ïðè 40 °C, ïðèëîæåííîå

íàïðÿæåíèå ñîñòàâëÿëî –30 êÂ (ñ îáðàùåíèåì ïîëÿð-

íîñòè). Ñïåêòðîôîòîìåòðè÷åñêîå äåòåêòèðîâàíèå îñó-

ùåñòâëÿëè íà äëèíàõ âîëí 200 – 254 íì.

Îáðàòíóþ ìèêðîýìóëüñèþ (Â�Ì), ñîäåðæàùóþ

5 % ÄÄÑÍ, 80 % áóòàíîëà-1, 15 % 70 ìÌ ôîñôàòíîãî

áóôåðíîãî ðàñòâîðà (pH 7,0), ãîòîâèëè ðàñòâîðåíèåì

íàâåñêè ÄÄÑÍ â òî÷íî èçìåðåííîì îáúåìå áóòàíîëà-1

ñ ïîñëåäóþùèì äîáàâëåíèåì âîäíîãî ôîñôàòíîãî áó-

ôåðíîãî ðàñòâîðà. Çàòåì ïîëó÷åííûé ðàñòâîð ïîìåùà-

ëè â óëüòðàçâóêîâóþ âàííó äî îáðàçîâàíèÿ ñòàáèëüíîé

è îïòè÷åñêè ïðîçðà÷íîé ìèêðîýìóëüñèè (~5 ìèí).

Ïðîáîïîäãîòîâêó ðåàëüíûõ îáðàçöîâ ìîðñêîé êà-

ïóñòû ïðîâîäèëè ñëåäóþùèì îáðàçîì. Äëÿ àíàëèçà

ñâåæåé ìîðñêîé êàïóñòû åå íàâåñêó ìàññîé 0,5 ã

èçìåëü÷àëè â ñòóïêå, çàòåì äîáàâëÿëè 10 ìë äåèîíè-

çîâàííîé âîäû. Ïîëó÷åííóþ ñìåñü ïîìåùàëè â

óëüòðàçâóêîâóþ âàííó íà 10 ìèí, ïîñëå ÷åãî ïðîâî-

äèëè öåíòðèôóãèðîâàíèå ïðè 16000 ìèí–1 â òå÷åíèå

3 ìèí. Íàäîñàäî÷íóþ æèäêîñòü îòáèðàëè äëÿ ïîñëå-

äóþùåãî àíàëèçà.

Äëÿ àíàëèçà âûñóøåííîé ìîðñêîé êàïóñòû îáðà-

çåö ìîðñêîé êàïóñòû ïðåäâàðèòåëüíî âûñóøèâàëè ïðè

òåìïåðàòóðå 110 °C â òå÷åíèå 2 ÷ äî ïîñòîÿííîé ìàñ-
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ñû. Òî÷íóþ íàâåñêó 0,2 ã âûñóøåííîãî îáðàçöà òùà-

òåëüíî èçìåëü÷àëè â ñòóïêå, çàòåì äîáàâëÿëè 10 ìë

äåèîíèçîâàííîé âîäû. Ïîëó÷åííóþ ñìåñü ïîìåùàëè â

óëüòðàçâóêîâóþ âàííó, ïîñëå ÷åãî öåíòðèôóãèðîâàëè

ïðè 16000 ìèí–1 â òå÷åíèå 3 ìèí. Âîäíóþ ôàçó îòáè-

ðàëè äëÿ ïîñëåäóþùåãî àíàëèçà.

Èñïîëüçîâàíèå ìåòîäà Â�Ì ÌÝÝÊÕ

äëÿ îïðåäåëåíèÿ íåîðãàíè÷åñêèõ àíèîíîâ

Ìåòîä Â�Ì ÌÝÝÊÕ ïðèãîäåí äëÿ àíàëèçà ñìåñåé

ïîëÿðíûõ èîíîãåííûõ è íåéòðàëüíûõ âåùåñòâ. Ïðè-

ìåíèìîñòü ýòîãî âàðèàíòà êàïèëëÿðíîãî ýëåêòðîôîðå-

çà ðàññìîòðåíà íà ïðèìåðå àíàëèçà ìîäåëüíîé ñìåñè

íåîðãàíè÷åñêèõ àíèîíîâ (òèîöèàíàò-, éîäèä -, áðî-

ìèä-, íèòðàò- è íèòðèò-èîíîâ). Äàííûå àíèîíû èìåþò

ñèëüíîå ïîãëîùåíèå â ÓÔ îáëàñòè ñïåêòðà è ìîãóò

áûòü îïðåäåëåíû ïðè ñïåêòðîôîòîìåòðè÷åñêîì äåòåê-

òèðîâàíèè. Óñòàíîâëåíî, ÷òî èñïîëüçîâàíèå Â�Ì ìèê-

ðîýìóëüñèè îïòèìàëüíîãî ñîñòàâà (5 % ìàññ. ÄÄÑÍ,

80 % ìàññ. áóòàíîëà-1 è 15 % ìàññ. 70 ìÌ ôîñôàòíîãî

âîäíîãî áóôåðíîãî ðàñòâîðà) ïîçâîëÿåò äîáèòüñÿ ïîë-

íîãî ðàçäåëåíèÿ ñìåñè àíèîíîâ (ðèñ. 2).

Íàðÿäó ñ äðóãèìè àíàëèòè÷åñêèìè ìåòîäàìè êà-

ïèëëÿðíûé ýëåêòðîôîðåç îáëàäàåò ðÿäîì ïðåèìó-

ùåñòâ, òàêèìè êàê âûñîêàÿ ýôôåêòèâíîñòü, ïðîñòîòà,

ýêñïðåññíîñòü, ìèíèìàëüíûé ðàñõîä ðàñòâîðèòåëåé.

Îäíèì èç îñíîâíûõ íåäîñòàòêîâ ýòîãî ìåòîäà ÿâëÿåò-

ñÿ íèçêàÿ ÷óâñòâèòåëüíîñòü, ñâÿçàííàÿ ñ ìàëîé äëè-

íîé îïòè÷åñêîãî ïóòè ïðè ñïåêòðîôîòîìåòðè÷åñêîì

äåòåêòèðîâàíèè è íåáîëüøèì îáúåìîì ââîäèìîé ïðî-

áû [12, 13]. Äëÿ çíà÷èòåëüíîãî ñíèæåíèÿ ïðåäåëîâ îá-

íàðóæåíèÿ çà÷àñòóþ èñïîëüçóþò ðàçëè÷íûå âàðèàíòû

ïðåäâàðèòåëüíîãî on-line êîíöåíòðèðîâàíèÿ îïðåäå-

ëÿåìûõ âåùåñòâ â êàïèëëÿðå. Îäíèì èç íàèáîëåå ýô-

ôåêòèâíûõ âàðèàíòîâ êîíöåíòðèðîâàíèÿ çàðÿæåííûõ

àíàëèòîâ, ïðè êîòîðîì ÷óâñòâèòåëüíîñòü îïðåäåëåíèÿ

óâåëè÷èâàåòñÿ ïðèìåðíî â 1000 ðàç, ÿâëÿåòñÿ ñòýêèíã

ñ óñèëåíèåì ïîëÿ ïðè ââîäå ïðîáû èëè ýëåêòðîñòý-

êèíã, îñíîâàííûé íà ýëåêòðîêèíåòè÷åñêîì ââîäå

èîíîãåííûõ àíàëèòîâ, ðàñòâîðåííûõ â íèçêîïðîâîäÿ-

ùåé ìàòðèöå [14, 15].

Íà ïðèìåðå ìîäåëüíîé ñìåñè íåîðãàíè÷åñêèõ

àíèîíîâ èññëåäîâàíà âîçìîæíîñòü ñî÷åòàíèÿ Â�Ì

ÌÝÝÊÕ ñ ïðåäâàðèòåëüíûì ýëåêòðîñòýêèíãîì. Äëÿ

äîïîëíèòåëüíîãî óâåëè÷åíèÿ ôàêòîðà êîíöåíòðèðîâà-

íèÿ ïåðåä ýëåêòðîêèíåòè÷åñêèì ââîäîì ïðîáû â êà-

ïèëëÿð ãèäðîäèíàìè÷åñêè ââîäèëè çîíó íèçêîïðîâî-

äÿùåãî îðãàíè÷åñêîãî ðàñòâîðèòåëÿ (áóòàíîëà-1) ïðè

50 ìáàð â òå÷åíèå 10 ñ. Çàòåì ýëåêòðîêèíåòè÷åñêè

ââîäèëè ïðîáó ïðè íàïðÿæåíèè – 20 êÂ â òå÷åíèå 30 ñ,

ïðè ýòîì àíèîííûå êîìïîíåíòû ïðîáû êîíöåíòðèðî-

âàëèñü íà ãðàíèöå ðàçäåëà ôàç áóòàíîëà-1 è Â�Ì ìèê-

ðîýìóëüñèè. Äàëåå âõîäíîé êîíåö êàïèëëÿðà ïîìåùà-

ëè â ðàñòâîð ôîíîâîãî ýëåêòðîëèòà è ïðîâîäèëè ðàç-

äåëåíèå àíàëèòîâ. Íà ðèñ. 3 ïðåäñòàâëåíà ýëåêòðîôî-

ðåãðàììà ìîäåëüíîé ñìåñè àíèîíîâ â âàðèàíòå Â�Ì

ÌÝÝÊÕ â ñî÷åòàíèè ñ ïðåäâàðèòåëüíûì ýëåêòðî-

ñòýêèíãîì.

Äëÿ êîëè÷åñòâåííîé îöåíêè ñòåïåíè êîíöåíòðè-

ðîâàíèÿ èñïîëüçóþò ôàêòîð ýôôåêòèâíîñòè êîíöåí-

òðèðîâàíèÿ (SEF — sensitivity enhancement factor),

ðàññ÷èòûâàåìûé íà îñíîâàíèè âûñîò ïèêîâ (SEFheight):

SEF
height

âûñîòà ïèêà, ïîëó÷åííîãî

ïðè êîíöåíòðèðîâàíè
�

è

âûñîòà ïèêà, ïîëó÷åííîãî

ïðè îáû÷íûõ óñëîâèÿõ ââîäà ïðîáû

�,

ãäå Ä — êîýôôèöèåíò ðàçáàâëåíèÿ [16].

Â òàáëèöå ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ

àíèîíîâ ìåòîäîì Â�Ì ÌÝÝÊÕ â ñî÷åòàíèè ñ ýëåêòðî-

ñòýêèíãîì â ñðàâíåíèè ñî ñòàíäàðòíûì ââîäîì ïðîáû.

Èñïîëüçîâàíèå ýëåêòðîñòýêèíãà ïîçâîëèëî äî-

áèòüñÿ ñíèæåíèÿ ïðåäåëîâ îáíàðóæåíèÿ íåîðãàíè-

÷åñêèõ àíèîíîâ â 490 – 930 ðàç, ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ

àíàëèòîâ ïðè ýòîì ñîñòàâèëè 2,2 – 5,1 ìêã�ë.
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Ðèñ. 2. Ýëåêòðîôîðåãðàììà ìîäåëüíîé ñìåñè íåîðãàíè÷åñêèõ

àíèîíîâ (c = 25 ìã�ë) â âàðèàíòå Â�Ì ÌÝÝÊÕ; óñëîâèÿ ýëåêò-

ðîôîðåòè÷åñêîãî ðàçäåëåíèÿ — ââîä ïðîáû ãèäðîäèíàìè÷å-

ñêèé (50 ìáàð â òå÷åíèå 10 ñ), íàïðÿæåíèå – 30 êÂ (ñ îáðàùåíè-

åì ïîëÿðíîñòè), òåìïåðàòóðà 40 °C, äåòåêòèðîâàíèå ïðè 210 íì
Ðèñ. 3. Ýëåêòðîôîðåãðàììà ìîäåëüíîé ñìåñè íåîðãàíè÷åñêèõ

àíèîíîâ (c = 100 ìêã�ë) â âàðèàíòå Â�Ì ÌÝÝÊÕ â ñî÷åòàíèè ñ

ïðåäâàðèòåëüíûì ýëåêòðîñòýêèíãîì: ãèäðîäèíàìè÷åñêèé ââîä

çîíû áóòàíîëà-1 (50 ìáàð â òå÷åíèå 10 ñ), çàòåì ýëåêòðîêèíåòè-

÷åñêèé ââîä ïðîáû (–20 êÂ â òå÷åíèå 30 ñ)



Îïðåäåëåíèå éîäèä-èîíà â îáðàçöàõ ìîðñêîé

êàïóñòû ìåòîäîì Â�Ì ÌÝÝÊÕ â ñî÷åòàíèè

ñ ïðåäâàðèòåëüíûì ýëåêòðîñòýêèíãîì

Îïðåäåëåíèå éîäà â îáðàçöå ñâåæåé ìîðñêîé

êàïóñòû. Ïîäãîòîâëåííóþ ïðîáó àíàëèçèðîâàëè ìå-

òîäîì Â�Ì ÌÝÝÊÕ â ñî÷åòàíèè ñ ïðåäâàðèòåëüíûì

on-line êîíöåíòðèðîâàíèåì. Ââîä ïðîáû ïðîâîäèëè

ñëåäóþùèì îáðàçîì: ãèäðîäèíàìè÷åñêèé ââîä çîíû

áóòàíîëà-1 (50 ìáàð â òå÷åíèå 10 ñ), çàòåì ýëåêòðî-

êèíåòè÷åñêèé ââîä àíàëèçèðóåìîãî îáðàçöà (–20 êÂ

â òå÷åíèå 90 ñ). Ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ îïðåäåëÿåìîãî

àíèîíà îöåíèâàëè ïðè ââåäåíèè äîáàâêè éîäèä-èîíà â

èçìåëü÷åííûé îáðàçåö ñâåæåé ìîðñêîé êàïóñòû. Óñòà-

íîâëåíî, ÷òî îïòèìàëüíîå âðåìÿ óëüòðàçâóêîâîé (ÓÇ)

îáðàáîòêè ïðîáû ïðè ýêñòðàêöèè âîäîé ñîñòàâëÿåò

12 ìèí, ïðè ýòîì äîñòèãàåòñÿ ìàêñèìàëüíàÿ ñòåïåíü

èçâëå÷åíèÿ éîäèäà (72 ± 7) %.

Îïðåäåëåíèå éîäà â îáðàçöå âûñóøåííîé ìîðñêîé

êàïóñòû. Ïîñëå âûñóøèâàíèÿ îáðàçöà â òå÷åíèå íå-

ñêîëüêèõ ÷àñîâ ïîòåðÿ ìàññû ñîñòàâèëà (92 ± 2) %.

Ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ îïðåäåëÿåìîãî àíèîíà îöåíèâàëè

ïðè ââåäåíèè äîáàâêè éîäèä-èîíà â èçìåëü÷åííûé

îáðàçåö âûñóøåííîé ìîðñêîé êàïóñòû. Çàâèñèìîñòü

ñòåïåíè èçâëå÷åíèÿ éîäà â çàâèñèìîñòè îò âðåìåíè

ÓÇ-îáðàáîòêè ïîêàçàíà íà ðèñ. 4. Âèäíî, ÷òî óæå ïðè

10 ìèí îïðåäåëÿåìîå âåùåñòâî èçâëåêàåòñÿ ïðàêòè÷å-

ñêè êîëè÷åñòâåííî (99 ± 3) %. Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû

ñâèäåòåëüñòâóþò î òîì, ÷òî îïðåäåëåíèå éîäà öåëåñî-

îáðàçíåå ïðîâîäèòü â âûñóøåííîé ìîðñêîé êàïóñòå,

÷åì â ñâåæåì îáðàçöå, ïîñêîëüêó â ýòîì ñëó÷àå äîñòè-

ãàåòñÿ íàèáîëåå ïîëíîå èçâëå÷åíèå àíàëèòà.

Íà ðèñ. 5 ïðåäñòàâëåíà ýëåêòðîôîðåãðàììà îáðàç-

öà âûñóøåííîé ìîðñêîé êàïóñòû, ïîëó÷åííàÿ ïðè îï-

òèìàëüíûõ óñëîâèÿõ. Âàæíî îòìåòèòü, ÷òî äëÿ êîëè-

÷åñòâåííîé îöåíêè ñîäåðæàíèÿ àíàëèòîâ, îïðåäåëÿå-

ìûõ ìåòîäîì êàïèëëÿðíîãî ýëåêòðîôîðåçà â ñî÷åòà-

íèè ñ ïðåäâàðèòåëüíûì ýëåêòðîñòýêèíãîì, öåëåñîîá-

ðàçíî èñïîëüçîâàòü ìåòîä äîáàâîê, ïîñêîëüêó ñòåïåíü

êîíöåíòðèðîâàíèÿ êîìïîíåíòîâ ïðîáû ïðè åå ýëåê-

òðîêèíåòè÷åñêîì ââîäå ìîæåò â çíà÷èòåëüíîé ñòåïåíè

çàâèñåòü îò ìàòðèöû îáðàçöà è ìåøàþùåãî âëèÿíèÿ

äðóãèõ êîìïîíåíòîâ ïðîáû. Ìåòîä äîáàâîê â îòëè÷èå

îò ìåòîäà ãðàäóèðîâî÷íîãî ãðàôèêà ïîçâîëÿåò íè-

âåëèðîâàòü âëèÿíèå ýòèõ ôàêòîðîâ. Äîáàâêó éîäèä-

èîíà èçâåñòíîé êîíöåíòðàöèè ââîäèëè â ðàñòâîð ïðî-

áû, ïîëó÷åííûé ïîñëå öåíòðèôóãèðîâàíèÿ ðåàëüíîãî

îáðàçöà.

Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ éîäèäà â îáðàçöàõ ìîð-

ñêîé êàïóñòû ðàçëè÷íûõ ìàðîê («Áàëòèéñêèé áåðåã» è

«Ðóññêîå ìîðå») ñîñòàâëÿþò 49 ± 3 è 40 ± 2 ìã�êã âû-

ñóøåííîé ìîðñêîé êàïóñòû ñîîòâåòñòâåííî (n = 3;

P = 0,95). Ïðè ïåðåñ÷åòå íà ñâåæóþ ìîðñêóþ êàïóñòó

(ñ ó÷åòîì ïîòåðè ìàññû âîäû ïðè âûñóøèâàíèè îáðàç-

öîâ) åãî ñîäåðæàíèå ñîñòàâëÿåò ïîðÿäêà 3200 –

4000 ìêã�êã ñâåæåé ìîðñêîé êàïóñòû, ÷òî õîðîøî

ñîãëàñóåòñÿ ñ ëèòåðàòóðíûìè äàííûìè (50 –

5000 ìêã�êã).

Ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ (Cìèí) éîäèäà ñîñòàâèë

110 ìêã�êã âûñóøåííîãî îáðàçöà (9,2 ìêã�êã â ïåðå-

ñ÷åòå íà ñâåæóþ ìîðñêóþ êàïóñòó). Ñõîäèìîñòü

ðàññ÷èòûâàëè ïî ïÿòè ðåçóëüòàòàì îïðåäåëåíèÿ

éîäèä-èîíà â âûñóøåííîì îáðàçöå, ïîëó÷åííûì â

òå÷åíèå îäíîãî äíÿ; âíóòðèëàáîðàòîðíóþ ïðåöèçè-

îííîñòü — ïî ðåçóëüòàòàì, ïîëó÷åííûì â òå÷åíèå

5 äíåé. Äëÿ îáðàçöà «Ðóññêîå ìîðå» ñ ñîäåðæàíèåì

éîäèä-èîíà 40 ìã�êã âûñóøåííîé ìîðñêîé êàïóñòû

ñõîäèìîñòü ñîñòàâèëà 5,2 %, âíóòðèëàáîðàòîðíàÿ ïðå-
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Ðèñ. 4. Çàâèñèìîñòü ñòåïåíè èçâëå÷åíèÿ éîäèä-èîíà èç îáðàç-

öà âûñóøåííîé ìîðñêîé êàïóñòû îò âðåìåíè ÓÇ âîçäåéñòâèÿ

Ðèñ. 5. Ýëåêòðîôîðåãðàììà îáðàçöà âûñóøåííîé ìîðñêîé êà-

ïóñòû «Áàëòèéñêèé áåðåã» â âàðèàíòå Â�Ì ÌÝÝÊÕ â ñî÷åòà-

íèè ñ ïðåäâàðèòåëüíûì ýëåêòðîñòýêèíãîì: ãèäðîäèíàìè÷åñêèé

ââîä çîíû áóòàíîëà-1 (50 ìáàð â òå÷åíèå 10 ñ), çàòåì ýëåêòðî-

êèíåòè÷åñêèé ââîä ïðîáû (–20 êÂ â òå÷åíèå 90 ñ), äåòåêòèðîâà-

íèå ïðè 222 íì

Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ àíèîíîâ ìåòîäîì Â�Ì ÌÝÝÊÕ ñ ýëåê-

òðîñòýêèíãîì è ñî ñòàíäàðòíûì ââîäîì ïðîáû

Àíèîí

Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ, ìã�ë

SEFheight
Â�Ì ÌÝÝÊÕ

(îáû÷íûé

ââîä ïðîáû)

Â�Ì ÌÝÝÊÕ

â ñî÷åòàíèè

ñ ýëåêòðîñòýêèíãîì

Òèîöèàíàò 2,5 0,0051 490

Éîäèä 3,5 0,0038 930

Áðîìèä 2,8 0,0039 710

Íèòðàò 1,7 0,0022 790

Íèòðèò 2,7 0,0042 640



öèçèîííîñòü — 7,3 %. Èç ïðåäñòàâëåííûõ ðåçóëü-

òàòîâ âèäíî, ÷òî ïðåäëîæåííûé ñïîñîá îïðåäåëåíèÿ

éîäèä-èîíà õàðàêòåðèçóåòñÿ ïðèåìëåìîé ïðàâèëü-

íîñòüþ è âîñïðîèçâîäèìîñòüþ, à òàêæå íèçêèìè ïðå-

äåëàìè îáíàðóæåíèÿ.

Òàêèì îáðàçîì, ðàçðàáîòàí ñïîñîá îïðåäåëåíèÿ

éîäèä-èîíà â îáðàçöàõ ìîðñêîé êàïóñòû ìåòîäîì Â�Ì

ÌÝÝÊÕ. Ñî÷åòàíèå ïðåäëîæåííîãî ìåòîäà ñ ïðåäâà-

ðèòåëüíûì on-line êîíöåíòðèðîâàíèåì ñïîñîáñòâóåò

çíà÷èòåëüíîìó ñíèæåíèþ ïðåäåëà îáíàðóæåíèÿ îïðå-

äåëÿåìîãî êîìïîíåíòà (â 490 – 930 ðàç). Âàðèàíò ïðî-

áîïîäãîòîâêè, çàêëþ÷àþùèéñÿ â ýêñòðàêöèè éîäèä-

èîíà âîäîé èç îáðàçöà âûñóøåííîé ìîðñêîé êàïóñòû

â óëüòðàçâóêîâîé âàííå â òå÷åíèå 10 ìèí ñ ïîñëåäó-

þùèì öåíòðèôóãèðîâàíèåì îáðàçöà, ïîçâîëÿåò äî-

ñòè÷ü êîëè÷åñòâåííîãî èçâëå÷åíèÿ àíàëèòà. Ïðåäëî-

æåííûé ñïîñîá îïðåäåëåíèÿ éîäèäà õàðàêòåðèçóåòñÿ

ïðîñòîòîé, ýêñïðåññíîñòüþ, âûñîêîé ÷óâñòâèòåëü-

íîñòüþ (ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ — 110 ìêã�êã âûñóøåí-

íîãî îáðàçöà èëè 9,2 ìêã�êã â ïåðåñ÷åòå íà ñâåæóþ

ìîðñêóþ êàïóñòó), ïðèåìëåìîé ïðàâèëüíîñòüþ.

Àâòîðû âûðàæàþò áëàãîäàðíîñòü êîìïàíèè

«Agilent Technologies» çà ïðåäîñòàâëåííîå íàó÷íîå

îáîðóäîâàíèå (Agilent 3DCE).
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