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УДК 543.054

ЭКСТРАКЦИЯ АНАБОЛИЧЕСКИХ СТЕРОИДОВ  
ВОДНО-ОРГАНИЧЕСКИМИ СМЕСЯМИ  

ИЗ ГЕКСАНОВЫХ РАСТВОРОВ

С. М. ЛЕЩЁВ1), Ю. Г. ПОХОДНЯ 2), А. А. АГАБАЛАЕВ3), М. Ф. ЗАЯЦ 1)

1)Белорусский государственный университет, пр. Независимости, 4, 220030, г. Минск, Беларусь
2)Национальная антидопинговая лаборатория, аг. Лесной, 31, 223040, Минский район, Беларусь

3)Центр экспертиз и испытаний в здравоохранении, пер. Товарищеский, 2а, 220037, г. Минск, Беларусь 
При температуре (20 ± 1) °С изучена экстракция ряда анаболических стероидов (1,4-андростадиен-3,17-дион; 

17α-метилтестостерон; 19-норэтиохоланолон; 4-гидрокситестостерон; 4-андростен-3,17-дион; 5α-андростан-3β, 
17β-диол; дегидроэпиандростерон; калустерон; клостебол; метандиенон; метилдиенолон; нандролон; тестосте-
рон; эпитестостерон; тиболон; 19-норандростендион; 1-метилен-5α-андростан-3α-ол-17-он) водно-органиче-
скими смесями из гексановых растворов. На основании полученных экспериментальных данных рассчитаны 
константы распределения анаболических стероидов, которые были использованы для оптимизации стандартной 
методики пробоподготовки в процессе определения исследуемых соединений в биологически активных добав-
ках к пище и специализированном спортивном питании. Найдено, что наиболее эффективными и селективны-
ми экстрагентами из углеводородных растворов являются водно-ацетонитрильные смеси, содержащие от 10 до 
20 об. % воды. Разработана экстракционная методика пробоподготовки биологически активных добавок к пище 
для последующего газохроматографического определения в них анаболических стероидов с использованием масс-
спектрометрического детектора типа «тройной квадруполь». Для предложенной методики относительное стан-
дартное отклонение составляет 10–15 %, предел обнаружения – около 10 мкг/кг биологически активных добавок 
к пище, что позволяет надежно выявлять в них примеси запрещенных анаболических стероидов.

Ключевые слова: анаболические стероиды; биологически активные добавки к пище; экстракция; константы 
распределения; газовая хромато-масс-спектрометрия.
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The extraction of anabolic steroids (1,4-androstadiene-3,17-dione; 17α-methyltestosterone; 19-norethiocholanolo- 
ne; 4-hydroxytestosterone; 4-androstene-3,17-dione; 5α-androstane-3β,17β-diol; dehydroepiandrosterone; calusterone; 
clostebol; methandienone; methyldienolone; nandrolone; testosterone; epitestosterone; tibolone; 19-norandrostenedione; 
1-methylene-5α-androstan-3α-ol-17-one) by aqueous-organic mixtures from hexane solutions was studied at the tempera-
ture (20 ± 1) °C. Based on the experimental data obtained, the partition ratios of anabolic steroids were calculated, which 
were used to optimise the standard sample preparation procedure in the process of determining the compounds under 
study in biologically active dietary supplements and specialised sports nutrition. It was found that the most effective and 
selective extractants from hydrocarbon solutions are water-acetonitrile mixtures containing from 10 to 20 % by volume of 
water. An extraction technique has been developed for sample preparation of biologically active dietary supplements for 
subsequent gas chromatographic determination of anabolic steroids in them using a triple quadrupole mass spectrometric 
detector. The proposed method is characterised by a standard deviation of 10–15 % and a detection limit about 10 μg/kg 
of biologically active dietary supplements, which makes it possible to reliably determine impurities of prohibited anabolic 
steroids in them.

Keywords: anabolic steroids; biologically active dietary supplements; extraction; partition ratios; gas chromatography-
mass spectrometry.

Введение 
В последние годы в процессе подготовки спортсменов к соревнованиям значительно возросло ис-

пользование биологически активных добавок к пище (БАД) и специализированного спортивного пита-
ния. Известны случаи ежедневного потребления спортсменами 20–25 различных видов БАДов [1]. Од-
нако было обнаружено, что многие добавки содержат не указанные на этикетках запрещенные вещества, 
прежде всего анаболические стероиды (АС), вызывающие положительный результат при тестировании 
спортсмена на применение допинга [2]. 

Согласно правилам Всемирного антидопингового агентства (ВАДА) спортсмен несет ответствен-
ность за все вещества, обнаруженные в его биологических жидкостях, вне зависимости от природы этих 
веществ и пути их попадания в организм. В связи с этим для обеспечения спортсменов качественными 
добавками, не содержащими веществ, запрещенных ВАДА, необходимо контролировать БАДы, по-
ступающие на рынок [3].

В настоящее время наиболее распространенным методом скрининга при допинг-контроле является 
газовая хроматография в сочетании с детектированием на тройном квадрупольном масс-анализаторе 
(ГХ-МС/МС). 

Наличие в молекулах АС полярных гидроксо- и кетогрупп приводит к затруднениям при газохро-
матографическом определении АС из-за их недостаточной летучести и недостаточной термической 
стабильности в условиях ГХ-анализа, а также сорбции на хроматографической колонке [4]. Данную про-
блему обычно решают путем дериватизации АС с использованием N-метил-N-(триметилсилил)трифтор-
ацетамида (МСТФА) и при этом получают менее полярные и более летучие и термически устойчивые 
триметилсилильные (ТМС) производные. 

МСТФА количественно реагирует с гидроксогруппами, связанными с первичными и вторичными 
атомами углерода в АС. Если к МСТФА добавить иодид аммония, то получается триметилсилилиодид, 
который позволяет проводить силилирование по стерически труднодоступной ОН-группе, связанной 
с третичным атомом углерода. Триметилсилилиодид катализирует енолизацию АС, содержащих кето-
группы, и ускоряет образование ТМС-производных. В этом случае к МСТФА добавляют также такие 
восстановители, как этантиол и дитиотреитол, для предотвращения образования молекулярного иода [4].

В большинстве случаев процедура анализа БАДа включает экстракцию, очистку экстрактов, дери-
ватизацию и последующее определение ТМС-производных АС при помощи ГХ-МС/МС [5].
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В то же время при разработке универсальной методики определения стероидов, запрещенных для ис-
пользования в БАДах, приходится сталкиваться с рядом трудностей, которые возникают из-за различия 
в составе встречающихся форм БАДов (экстракты, сухие и жидкие концентраты, капсулы, таблетки, 
порошки и т. д.). Матричные компоненты в них представлены как гидрофобными (жиры, липиды и др.), 
так и гидрофильными (сахариды, белки и т. д.) веществами, попадающими в хроматографируемый рас-
твор и затрудняющими определение АС.

Предложенная в работе [6] методика пробоподготовки БАДов, выпускаемых в твердой форме, для 
выявления в них АС основана на извлечении аналитов из БАДов метанолом, упаривании метанола досу-
ха, переводе аналитов в пентан и их извлечении 95 % метанолом. Затем метанольную фазу выпаривают 
досуха, аналиты силилируют и определяют методом ГХ-МС.

С помощью данной методики в работах [5; 7–11] был успешно проведен анализ БАДов на содержа-
ние АС. В статьях [5; 10; 11] отмечено, что добавление смеси 1-N,N-диизопропиламино-н-алканов перед 
дериватизацией позволяет увеличить площади пиков анализируемых соединений на хроматограммах. 
В других статьях описаны несколько схожих вариантов проведения анализа БАДов на содержание 
АС [6–10; 12–15]. 

Согласно работам [5; 12] описанные методики пробоподготовки БАДов не позволяют получить до-
стоверные результаты в 11–30 % случаев из-за сильного влияния матрицы, отсутствия на хроматограм-
мах пика, соответствующего внутреннему стандарту, невозможности полного выпаривания некоторых 
экстрактов или плохой дериватизации аналитов. В настоящее время матричные эффекты нельзя пред-
сказать на основе состава добавки, указанного на этикетке. 

Таким образом, описанные в литературе методики пробоподготовки БАДов для определения в них 
АС трудоемки и не всегда позволяют получить достоверные результаты из-за сильного влияния матри-
цы. Более того, все используемые в настоящее время методики являются эмпирическими и не имеют 
научного обоснования в связи с отсутствием данных по экстракции АС. Определение констант рас-
пределения АС в различных экстракционных системах дает возможность предложить оптимизирован-
ный, более эффективный вариант пробоподготовки БАДов, который позволит сократить трудозатраты 
и расход материалов.

Цель данной работы – установить закономерности экстракции ряда АС (1,4-андростадиен-3,17-
дион; 17α-метилтестостерон; 19-норэтиохоланолон; 4-гидрокситестостерон; 4-андростен-3,17-дион; 
5α-андростан-3β,17β-диол; дегидроэпиандростерон; калустерон; клостебол; метандиенон; метилдиено-
лон; нандролон; тестостерон; эпитестостерон; тиболон; 19-норандростендион; 1-метилен-5α-андро-
стан-3α-ол-17-он) водно-органическими смесями из гексановых растворов и на основании получен-
ных данных разработать усовершенствованную методику пробоподготовки БАДов для определения 
в них АС методом ГХ-МС/МС.

Экспериментальная часть
Реактивы. Использовали стандартные образцы следующих веществ (см. рисунок): 1,4-андростадиен-

3,17-дион (98,0 %; National Measurement Institute, Австралия); 17α-метилтестостерон (≥ 98,0 %; Sigma-
Aldrich, США); 19-норэтиохоланолон (99,8 %; National Measurement Institute); 4-гидрокситестостерон 
(96,2 %; National Measurement Institute); 4-андростен-3,17-дион (≥ 98,0 %; Sigma-Aldrich); 5α-андростан-3β, 
17β-диол (99,1 %; National Мeasurement Institute); дегидроэпиандростерон (99,2 %; National Мea surement 
Institute); калустерон (98,4 %; National Measurement Institute); клостебол (99,5 %; Dr. Ehrenstorfer 
GmbH, Германия); метандиенон (Cerilliant, США) концентрацией 1,0 мг/мл в 1,2-диметоксиэтане; ме-
тилдиенолон (99,5 %; National Measurement Institute); нандролон (Cerilliant) концентрацией 1,0 мг/мл  
в ацетонитриле; тестостерон (≥ 98,0 %; USP Reference Standard, США); эпитестостерон (≥ 98,0 %; 
USP Reference Standard); тиболон (99,6 %; EDQM, Франция); 19-норандростендион (99,5 %; National 
Measurement Institute); 1-метилен-5α-андростан-3α-ол-17-он (97,4 %; National Measurement Institute); 
гексан «х. ч.» («Экос-1», Россия); метанол для высокоэффективной жидкостной хромато графии (≥ 99,9 %; 
Fisher Chemicals, США); ацетонитрил для высокоэффективной жидкостной хроматографии (≥ 99,9 %; Fi­ 
sher Chemicals). Деионизированную воду получали с помощью системы подготовки воды Direct-Q3 
UV System (Millipore, США). В качестве газа-носителя для газовой хроматографии использовали гелий 
(99,999 9 %; «НИИ КМ», Россия). В качестве газа столкновения применяли азот (99,999 %; «Крион», 
Беларусь).

Аппаратура. ГХ-МС/МС-анализ проводили на газовом хроматографе Agilent 7890 (Agilent Tech-
nologies, США) с масс-спектрометрическим детектором типа «тройной квадруполь» Agilent 7000 
(Agilent Technologies) и устройством автоматического ввода жидких проб Autosampler 7693 (Agilent 
Technologies). Разделение веществ осуществляли на капиллярной колонке длиной 25 м, внутренним 
диаметром 0,25 мм с нанесенной неподвижной фазой VF-1ms толщиной 0,25 мкм (Agilent Technologies).
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Структурные формулы АС и их обозначения
Structural formulas of the anabolic steroids and their designations
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Условия хроматографического разделения и детектирования. В испаритель вводили 1 мкл образ-
ца в режиме без деления потока. Температуру испарителя поддерживали постоянной на уровне 280 °С.

Поток газа-носителя сохраняли постоянным при 1,5 мл/мин. Вещества разделяли в режиме градиент-
ного поднятия температуры термостата колонки: 140 °C (0 мин) – 200 °C (16,7 мин) – 310 °C (20,7 мин). 
Температуру линии передачи масс-детектора поддерживали на уровне 310 °C. Ионизацию осуществляли 
электронным ударом (70 эВ) при температуре источника 230 °C. Данные получали в режиме мониторин-
га множественных реакций (multiple reaction monitoring, MRM) для положительно заряженных ионов 
с 10-й минуты после ввода пробы. Время детектирования одного иона составляло 20 мс.

Качественный и количественный анализ проводился с использованием внутреннего стандарта бис-
ТМС-1-метилен-5α-андростан-3α-ол-17-она (METN-M1).

Время удерживания определяемых соединений относительно бис-TMС-1-метилен-5α-андростан-
3α-ол-17-она, переходы родительских ионов в дочерние, а также энергия вторичной ионизации  
ТМС-производных исследованных стероидов приведены в табл. 1. Для управления прибором исполь-
зовали программное обеспечение MassHunter GC/MS Acquisition версии B.06.00.1116, для обработки 
данных – программное обеспечение MassHunter Workstation Software Qualitative Analysis версии B.04.00, 
MassHunter Workstation Software Quantitative Analysis версии B.05.00, редактор таблиц Microsoft Office 
Excel 2007 версии 12.0.4518.1014.

Т а б л и ц а  1

Условия ГХ-МС/МС обнаружения и определения АС

Ta b l e  1

GC-MS/MS conditions for detection and determination of anabolic steroids

Относительное 
время  

удерживания
Определяемое вещество Родительский 

ион
Дочерний 

ион

Энергия  
вторичной  

ионизации, эВ

0,95 бис-ТМС-19-норэтиохоланолон
405,5 225,2 15
405,5 315,3 15
405,5 167,0 15

1,0 бис-TMС-1-метилен-5α-андростан-3α-ол-17-он
446,5 341,5 15
446,5 195,0 15
446,5 431,0 15

1,01 бис-ТМС-дегидроэпиандростерон
432,4 327,3 20
432,4 237,3 20
432,4 181,3 20

1,01 бис-ТМС-19-норандростендион
416,5 401,5 10
416,5 311,2 10
416,5 246,3 10

1,02 бис-ТМС-5α-андростан-3β,17β-диол
421,4 255,1 15
421,4 213,2 35
421,4 173,1 15

1,02 бис-ТМС-нандролон
418,4 194,1 20
418,4 182,1 20
418,4 287,2 20

1,03 бис-ТМС-1,4-андростадиен-3,17-дион
428,4 206,2 15
428,4 323,1 15
428,4 413,2 15

1,04 бис-ТМС-4-андростен-3,17-дион
430,4 209,1 15
430,4 234,2 20
430,4 415,3 20
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Относительное 
время  

удерживания
Определяемое вещество Родительский 

ион
Дочерний 

ион

Энергия  
вторичной  

ионизации, эВ

1,05 бис-ТМС-тестостерон
432,5 209,0 10
432,5 327,3 5
432,5 417,0 10

1,05 бис-ТМС-эпитестостерон
432,5 209,0 10
432,5 327,3 5
432,5 417,0 10

1,07 бис-ТМС-тиболон
456,4 441,3 20
456,4 247,2 20
456,4 351,3 20

1,08 бис-ТМС-метандиенон
444,4 206,3 20
444,4 191,2 20
444,4 339,3 20

1,09 бис-ТМС-метилдиенолон
430,4 285,2 20
430,4 325,4 20
430,4 246,2 20

1,09 бис-ТМС-17α-метилтестостерон
446,5 301,4 10
446,5 356,3 10
446,5 314,2 10

1,10 бис-ТМС-калустерон
460,4 355,1 20
460,4 315,0 20
460,4 445,4 20

1,14 трис-ТМС-4-гидрокситестостерон
520,6 505,4 20
520,6 431,3 20
520,6 224,9 20

1,17 бис-ТМС-клостебол
466,4 431,4 25
466,4 355,3 15
466,4 451,1 15

Определение констант распределения
Константы распределения стероидов в исследованных экстракционных системах определяли при 

равновесной концентрации стероидов в гексановых растворах от 10 до 333 нг/мл при температуре 
(20 ± 1) °С. Для всех экстракционных систем, за исключением системы гексан – вода, проводилось 
предварительное взаимное насыщение фаз. Экстракцию осуществляли путем перемешивания на рота-
ционном миксере при скорости вращения 35 об/мин в течение 20 мин.

Константы распределения анализируемых соединений были рассчитаны в редакторе таблиц Microsoft 
Office Excel 2007 исходя из относительных площадей (относительно внутреннего стандарта бис-ТМС-1-
метилен-5α-андростан-3α-ол-17-она) соответствующих пиков, полученных на хроматограммах. Среди 
характеристических MRM-переходов для конкретного вещества выбирался тот MRM-переход, для ко-
торого хроматографический пик был наибольшим.

Константы распределения АС (P) в экстракционных системах гексан – водно-метанольные смеси 
и гексан – водно-ацетонитрильные смеси рассчитывали по убыли концентрации стероида из гексановой 
фазы при соотношении объемов гексановой и водно-органической фаз, равном от 1 : 5 (вода, 20 % вод-

О ко н ч а н и е  т а б л .  1
E n d i n g  t a b l e  1
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ные растворы метанола или ацетонитрила) до 10 : 1 (80 –100 % растворы метанола или ацетонитрила), 
по уравнению

где Cгекс, Cпол – равновесные концентрации распределяемого вещества в гексановой и водно-органиче-
ской фазах соответственно;  – исходная концентрация распределяемого вещества в гексановой фазе; 
Vпол, Vгекс – объемы водно-органической и гексановой фаз соответственно, выбираемые таким образом, 
чтобы убыль концентрации вещества в гексановом растворе была не менее 30 %. 

Перед хроматографическим определением концентраций стероидов в гексановых растворах АС под-
вергали дериватизации с получением ТМС-производных в идентичных условиях.

Для этого исходные и равновесные гексановые растворы стероидов, а также гексановые реэкстракты 
из равновесных водных растворов выпаривали досуха в токе азота при температуре 40–50 °С. Затем 
к сухому остатку в пробирках автоматической пипеткой добавляли по 50 мкл раствора внутреннего 
стандарта (METN-M1) в метаноле с концентрацией 200 нг/мл и снова выпаривали досуха в токе азота 
при температуре 50 °С. К сухому остатку в пробирках автоматической пипеткой добавляли 50 мкл рас-
твора для дериватизации (МСТФА : аммония иодид : дитиотреитол = 2000 мкл : 4 мг : 3 мкл) и пере-
мешивали полученный раствор с использованием шейкера. Затем пробирки плотно закрывали крышкой 
и нагревали в блочном термостате при 70 °С в течение 20 мин. После этого пробирки охлаждали до 
комнатной температуры и переносили растворы автоматической пипеткой в стеклянные виалы с ко-
нусными вставками.

Раствор для дериватизации готовили путем растворения 5,0 мг аммония иодида и 3,8 мг дитиотреи-
тола в 250 мкл МСТФА и последующего разбавления полученного раствора в 10 раз МСТФА.

Относительные стандартные отклонения рассчитанных констант распределения АС не превышали 
30 % и составляли в среднем 15 %.

Результаты и их обсуждение
В табл. 2 и 3 приведены полученные значения констант распределения 16 исследованных АС в экс-

тракционных системах гексан – водно-метанольные смеси и гексан – водно-ацетонитрильные смеси. 
Из данных, приведенных в табл. 2, видно, что все изученные стероиды являются умеренно гидро-

фобными веществами и величины логарифмов их констант распределения (lg P) в системе гексан – вода 
больше нуля и имеют максимальные значения. 

Гидрофобность АС связана с наличием в структуре их молекул гидрофобного циклопентанперги-
дрофенантренового фрагмента и углеводородных радикалов. 

Замена воды в системе гексан – вода на полярные органические растворители приводит к падению 
величин lg P АС на 1,3–2,6 ед. 

Следует заметить, что величины lg P всех рассмотренных в данной работе АС меньше 0 в системах 
гексан – водно-ацетонитрильные смеси и гексан – водно-метанольные смеси с объемным содержани-
ем органического растворителя более 40 %. Следовательно, наблюдается «инверсия» эффекта экстра-
гируемости АС. Данный эффект характерен для гидрофобных соединений и в основном обусловлен 
значительным снижением величины сольвофобного эффекта полярной фазы I

CH2
( ) и инкрементов не-

полярных и малополярных групп при замене воды на полярные органические растворители и водно-
органические смеси [16; 17].

Инкременты полярных групп, как правило, заметно растут (уменьшаются по модулю). 
Таким образом, значения инкрементов полярных и неполярных групп сильно нивелируются [16; 17], что 

приводит к уменьшению наблюдаемого размаха величин lg P изученных веществ: с 0,9 для системы гек-
сан – вода до 0,6 для системы гексан – ацетонитрил и до 0,4 для системы гексан – метанол (см. табл. 2 и 3).

При этом заслуживает внимания то, что степень нивелирования в первом приближении является 
функцией ICH2 [16; 17].

Следует отметить, что в системах гексан – водно-ацетонитрильные смеси и гексан – водно-мета-
нольные смеси величины lg P гидрофобных АС (см. табл. 2 и 3) сильно уменьшаются с ростом концен-
трации органического компонента в полярной фазе от 0 до 80 об. %. Данное явление характерно для 
гидрофобных веществ и вызвано значительным снижением величины сольвофобного эффекта полярной 
фазы при замене воды на водно-органические смеси и полярные органические растворители [16; 17].

Если говорить об области концентраций органического растворителя в водно-органических смесях 
от 80 до 100 об. %, то данные, приведенные в табл. 2 и 3, показывают, что для изученных соединений 
наблюдаются отчетливо выраженные минимумы констант распределения АС при концентрации ацето-
нитрила или метанола 80–95 об. %. 
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Данное явление характерно также для органических веществ небольшой молекулярной массы, 
в структуру молекул которых, наряду с углеводородными заместителями, входят сильнополярные 
функциональные группы [16; 17]. Его причиной является значительно более сильное падение инкре-
ментов полярных групп по сравнению с ростом инкрементов неполярных групп распределяемого 
вещества при небольших добавках воды к ацетонитрилу или метанолу, а также по сравнению с резким 
уменьшением взаимной растворимости гексана и полярного органического растворителя, в первую 
очередь метанола. 

Так, с ростом концентрации метанола в полярной фазе от 90 до 100 об. % увеличивается концен-
трация метанола в гексане, а значит, и сольватация гидроксильных и кетоновых групп АС метанолом, 
содержащимся в гексановой фазе. Этим объясняется снижение экстрагируемости АС полярной фазой 
с ростом содержания метанола в данной области концентраций.

Минимальные значения lg P большинства анализируемых АС оказались ниже при использовании 
водно-ацетонитрильных смесей, чем при применении водно-метанольных смесей (см. табл. 2 и 3). Рас-
творимость ацетонитрила в гексане ниже, чем растворимость метанола, и мало зависит от содержания 
ацетонитрила в диапазоне концентраций 30–100 % в водно-ацетонитрильной смеси [18]. Для большин-
ства рассмотренных стероидов это приводит к снижению значений констант распределения АС и уве-
личению экстрагируемости анализируемых АС для системы гексан – 90 % ацетонитрил по сравнению 
с системой гексан – 90 % метанол. 

Увеличение значений констант распределения АС при концентрации ацетонитрила в смеси более 
90 об. % объясняется снижением сольватационного эффекта в связи с очень малым содержанием в по-
лярной фазе воды, характеризующейся гораздо более сильной сольватирующей способностью, чем 
ацетонитрил.

Стоит отметить, что ацетонитрил является более селективным экстрагентом, чем метанол, из-за от-
сутствия возможности образования водородных связей и худшей способности к экстракции белков и по-
лярных соединений, которые могут содержаться в сложных матрицах (например, БАДах). На основании 
этого можно заключить, что для извлечения большинства исследуемых АС из гексановых растворов 
наиболее эффективными и одновременно селективными экстрагентами являются водно-ацетонитриль-
ные смеси, содержащие от 10 до 20 об. % воды.

Определение анаболических стероидов в БАДах
На основании полученных констант распределения АС была разработана методика пробоподготовки 

БАДов и специализированного спортивного питания для определения в них АС. 
Данная методика включает в себя гомогенизацию образца БАДа в воде и извлечение АС, содержаще-

гося в образце, гексаном, при этом АС и гидрофобные компоненты матрицы экстрагируются, а гидро-
фильные примеси отделяются. Затем из гексанового раствора анаболические стероиды экстрагируют 
90 % водным раствором ацетонитрила и одновременно отделяют сильно гидрофобные компоненты 
матрицы. Степень извлечения АС из гексанового раствора в соответствии с величинами констант рас-
пределения составляет 93,7–98,3 %. В результате остается очищенный водно-ацетонитрильный экс-
тракт, который после удаления воды и ацетонитрила силилируют и хроматографируют.

Предложенная методика была апробирована на образцах БАДов, содержащих изученные АС, и по-
зволила однозначно идентифицировать искомые АС. Для данной методики относительное стандартное 
отклонение составляет 10–15 %, предел обнаружения – около 10 мкг/кг БАДов, что дает возможность 
надежно определять в них примеси запрещенных АС.

Заключение
Установлено, что большинство исследованных АС эффективно экстрагируются из гексановых рас-

творов водно-ацетонитрильными смесями, содержащими от 10 до 20 об. % воды, что было использовано 
для разработки оптимизированной методики пробоподготовки, основанной на экстракционном извлече-
нии АС из водной суспензии анализируемого образца БАДа гексаном с последующей их реэкстракцией 
водно-ацетонитрильной смесью.

Апробация разработанной методики на образцах БАДов, содержащих изученные АС, показала воз-
можность ее применения для контроля БАДов на содержание запрещенных АС.

Для предложенной методики относительное стандартное отклонение составляет 10–15 %, предел  
обнаружения – около 10 мкг/кг БАДов, что позволяет надежно определять в них примеси запрещен- 
ных АС.
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