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Мета роботи. Метою нашої роботи є розробка та оптимізація методик якісного та 

кількісного мас-спектрометричного детектування для ВЕРХ-МС натрію 2-((4-аміно-5-

(тіофен-2-ілметил)-4Н-1,2,4-тріазол-3-іл)тіо)ацетату, що є потенційним АФІ.  

Матеріали та методи. Система Agilent 1260 Infinity HPLC. Для дослідження було 

використано одноквадрупольний мас-спектрометричний детектор Agilent  6120 з іонізацією в 

електроспреї (ЕСІ).  

Отримані результати. В результаті дослідження отримані залежності інтенсивності 

сигналу мас-детектора від трьох важливих факторів: температури сушильного газу, напруги 

фрагментації, тиску газу розпилювача, які дозволяють знайти оптимальні умови 

детектування натрію 2-((4-аміно-5-(тіофен-2-ілметил)-4Н-1,2,4-тріазол-3-іл)тіо)ацетату. 

Висновки. Дана методика умов детектування може бути використана для 

ідентифікації згаданої речовини, а також для підтвердження структури субстанцій та 

лікарських форм за мас-спектрами на основі описаних схем і в подальшому буде 

використана при вивченні фармакокінетики та метаболізму. 
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Актуальність. N-нітрозоаміни – це речовини, молекули яких містять нітрозогрупу. 

Виявлення домішок цих речовин є нагальним питанням, оскільки нітрозаміни відносяться до 

групи ймовірних канцерогенів для людини, а наявність їх домішок у лікарських препаратах, 

навіть у дуже низьких концентраціях, вважається неприпустимою. Джерелом нітрозамінів у 

лікарських препаратах може бути забруднення нітритами та амінами субстанцій, допоміжних 

речовин або розчинників, що використовуються для виробництва ЛП. Нітрозаміни можуть 

виступати у ролі деградаційних домішок, що утворюються в лікарських препаратах при 

неналежному зберіганні та впливі вологи або повітря. За останній час, лідерами за вмістом 

N-нітрозодиметиламінів та N-нітрозодиетиламінів у світі стали такі препарати як: ранітидин, 

метформін та майже всі препарати фармакологічної групи сартанів.   

Для здійснення контролю за домішками N-нітрозодиметиламіну та іншими 

нітрозамінами Управління США з нагляду за якістю харчових продуктів і лікарських засобів 

(FDA) розробила ряд методик, що дозволяють контролювати вміст даних речовин навіть при 

дуже низьких концентраціях. Найбільш чутливим методом, що дозволяє аналізувати 

нітрозаміни є метод, що використовує мас-спектрометрію високої роздільної здатності, 

прилад типу Орбітальна іонна пастка (Orbitrap). Головним недоліком методу, 

запропонованого FDA є специфічний інтерфейс іонізації мас-спектрометру, який є майже 

недоступним для більшості лабораторій контролю якості через те, що вимагає високого 

рівню оснащення лабораторії, специфічного технічного обслуговування та є дуже 

коштовним.  

Мета досліджень. Таким чином, метою є розробка методики ідентифікації та 

контролю кількісного вмісту N -нітродиметиламіну у препараті, що містить метформін, 

методом ВЕРХ-МС із застосуванням інтерфейсу електроспрею.  
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Матеріали та методи. Для проведення аналізу застосували рідинний хроматограф 

Agilent 1290. В якості детектуючої системи застосували мас-селективний детектор Agilent 

6300 Triple Quad LC / MS. Аналітичні ваги, лабораторний посуд та реактиви 

використовували у необхідній кількості. 

Отримані результати. Готові лікарські препарати є досить складною матрицею, що 

містить велику кількість компонентів, що заважають аналізу. Застосування методу 

високоефективної рідинної хроматографії у тандемі з мас-селективним детектором 

дозволило ефективно розділити нітрозаміни від активного фармацевтичного інгредієнта. 

Вимірювання проводили за допомогою системи ВЕРХ Agilent 1290, що обладнана 

автосамплером. Дослідження проводили за такими хроматографічними умовами: колонка 

ZORBAX Eclipse C18, 3,5 мкм, 150 x 4,6 мм, при температурі 30 °, швидкості потоку 1,0 мл / 

хв. Рухома фаза: А - 0,1% мурашина кислота кислота у воді; В - 0,1% мурашина кислота у 

метанолі (90: 10). Система детекції Agilent 6300 Triple Quad LC / MS із джерелом іонізації – 

ESI+. 

За даних умов отримали хроматограми повного іонного струму та мас-спектри для 

випробуваного розчину, на яких спостерігається пік з масою молекулярного іону, що 

відповідає N-нітрозодиметиламіну. Кількісне визначення N-нітрозодиметиламіну проводили 

за методом зовнішнього стандарту. 

Висновки. Розроблена нова методика контролю вмісту N-нітрозодиметиламіну у 

препаратах, що містять метформін методом ВЕРХ-МС із застосуванням електроспрею у 

якості системи іонізації зразку. Застосування методу хроматомаспектрометрії дозволило з 

високою чутливістю та специфічністю ідентифікувати та провести кількісне визначення 

домішки. 
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Актуальність. Описано чисельні випадки гострих та летальних отруєнь новим 

препаратом антидепресивної дії вортіоксетином. 

Мета роботи. Розробка та валідація методики кількісного визначення вортіоксетину з 

використанням методу екстракційної спектрофотометрії у видимій ділянці спектру за 

реакцією утворення іонного асоціату з азобарвником – похідним теофілідину, придатної для 

хіміко-токсикологічних досліджень. 

Матеріали і методи. Для побудови калібрувального графіку готували стандартний 

розчин вортіоксетину (100 мкг/мл). Як реагент використовували 0,1 % розчин азобарвника у 

воді. З досліджуваним препаратом азобарвник утворював іонні асоціати, які максимально 

екстрагувались хлороформом при рН 3,0. Оскільки інтенсивність забарвлених у жовтий 

колір розчинів іонних асоціатів у хлороформі була невисокою, для збільшення чутливості 

методики іонні асоціати руйнували додаванням 0,1 % розчину меркурій (ІІ) хлориду в 

середовищі ацетатного буферу з рН 6,0. При цьому водний шар набував інтенсивного 

червоного забарвлення, обумовленого реекстракцією азобарвника до водного шару та 


