РОЗРОБКА ТА ВАЛІДАЦІЯ МЕТОДИКИ ВИЗНАЧЕННЯ ЗАБОРОНЕНИХ РЕЧОВИН У ХАРЧОВИХ ПРОДУКТАХ ДІЄТИЧНГО СПОЖИВАННЯ МЕТОДОМ QuEChERS
Кузнецов М.І.1, Іщенко М.В.1, Козаченко В.В.2, Сенчихіна О.В.2
1 Київський національний університет імені Тараса Шевченка 01601, Київ, Володимирська, 64/13; e-mail: kuznetsov@knu.ua
2 Лабораторія антидопінгового контролю Національного антидопінгового центру України, 04112, Київ, вул. Сікорського 8
Використання дієтичних харчових добавок широко поширене у спорті. Соціологічні опитування і дослідження вказують на те, що переважна більшість професійних спортсменів використовують подібне харчування в своєму раціоні. Дієтичні харчові добавки (харчові продукти дієтичного споживання, ХПДС) включають у себе велике різноманіття продуктів різної природи та призначення. За законодавством подібні продукти не підпадають суворий контроль. В деяких випадках виробники можуть додавати заборонені речовини до своїх продуктів з метою підсилення їх відновлювальних або анаболічних властивостей. Зазвичай, такі виробники приховують точний вміст своїх продуктів, не вказуючи реальний склад на етикетках. Також можливе виникнення випадкового забруднення ХПДС забороненими у спорті речовинами, в разі використання тих самих потужностей виробництва для виготовлення як ХПДС, так і спеціальних препаратів, що мають за рецептурою містити заборонені речовини. З цих причин існує необхідність контролю добавок, що споживаються професійними спортсменами, адже вживання забруднених ХПДС може призвести не тільки до нанесення шкоди здоров’ю, але й також до позитивного результату при допінг-аналізі, що, за правилами Всесвітнього антидопінгового агентства (ВАДА), призводить до дискваліфікації спортсмена та завершення його спортивної кар’єри.

Комерційні ХПДС можуть бути у різних формах випуску (суміші амінокислот, креатин, протеїнові суміші, тощо), важливим завданням антидопігового аналізу є розробка універсальних методик аналізу придатних для різних типів матриць. Метою роботи була розробка та валідації методики визначення заборонених ВАДА речовин у ХПДС.

Оскільки заборонені ВАДА речовини можуть знаходитись в складній матриці ХПДС на рівні порядку нг/г, для аналізу було використано високочутливі та вибіркові методи: ГХ-МС/МС та ВЕРХ-МС/МС. Як аналіти було обрано заборонені сполуки різних класів (анаболічні агенти стероїдної та нестероїдної природи, стимулятори, гормони, модулятори метаболізму, естери стероїдів). Оптимізовано умови хроматографічного розділененя та мас-спектрометричного детектування аналітів. Пробопідготовку зразків проводили методом рідинної екстракції етилацетатом з подальшим очищенням проби від компонентів матриці шляхом використання методу QuEChERS. На основі проведених оцінок ступеню вилучення та впливу матриці було обрано внутрішній стандарт та спосіб калібрування для кількісного визначення. Валідацію методики аналізу проводили згідно рекомендацій Eurachem. Під час валідації були оцінені межа виявлення та межа кількісного визначення, лінійність, правильність та прецизійність. Встановлено, що для більшості аналітів межа виявлення становить 5-15 нг/г. 

Правильність та прецизійність визначення було перевірено на різних рівнях концентрації. Встановлено, що відносне стандартне відхилення в умовах збіжності становить 5-30%, а ступінь повернення 70-130%, що вказує на придатність методики для скринінгу та кількісного визначення заборонених речовин.
