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МЕТОДИЧЕСКОЕ ОБЕСПЕЧЕНИЕ КОНТРОЛЯ СОДЕРЖАНИЯ 
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Рассмотрены методические приёмы, используемые в практике разработки и применения методик опре-
деления химических соединений в пищевых продуктах для практических инструментальных исследований, 
используемых при проведении лабораторных исследований безопасности пищевой продукции. Предложен 
алгоритм разработки хромато-масс-спектрометрической методики определения одного из группы высо-
котоксичных, канцерогенных N-нитрозоаминов (N-нитрозодиметиламина, N-нитрозометилэтиламина, 
N-нитрозодиэтиламина, N-нитрозопирролидинамина, N-нитрозоморфолинамина, N-нитрозодибутиламина, 
N-нитрозодипропиламина, N-нитрозопиперидинамина, N-нитрозоперидинамина и N-нитрозодифениламина 
в гомогенизированных консервированных пищевых мясо- и мясорастительных продуктах (мясные кон-
сервы). Алгоритм включал экспериментальную отработку параметров хроматографического и масс-
спектрометрического определения аналита, выбор оптимальных условий пробоподготовки образцов мяс-
ных консервов для минимизации влияния матрицы: реакция переэтерификации жирных кислот, экстракция 
органическим растворителем, твердофазная экстракция; изучение полноты извлечения способом «введено 
– найдено»; установление метрологических характеристик измерительного процесса. Высокая чувствитель-
ность и селективность хромато-масс-спектрометрического определения N-нитрозодифениламина в образ-
цах мясных консервов с нижним пределом определения 0,0002 мг/кг и максимальной погрешностью не более 
23% достигнута за счёт применения комплекса методических приемов – подбором оптимальных условий 
хроматографического анализа: капиллярная колонка серии HP- FFAP 50m • 0,320 mm • 0,50 µm, температур-
ный режим программирования колонки: начальная температура 50 °С, повышение температуры до 120 °С 
со скоростью 8 ºС/мин; от 120 до 185 °С со скоростью 12 °С/мин и от 185 до 240 °С со скоростью 25 °С/мин. 
с выдержкой при конечной температуре 5 мин.; режима работы масс-спектрометрического детектора: 
селективный ионный мониторинг (SIM) по трём характеристическим ионам анализируемого соединения 167, 
168, 169 m/z. Использование реакции переэтерификации жирных кислот, содержащихся в мясных консервах, 
метилатом калия, удаление образовавшихся эфиров из образцов мясных консервов органическим раствори-
телем (гексан), концентрирование N-нитрозодифениламина в водном слое на картриджах автоматической 
системы твердофазной экстракции обеспечивает извлечение N-нитрозодифениламина из исследуемых об-
разцов на 99,94%. В процессе апробации хромато-масс-спектрометрической методики в образцах гомогени-
зированных консервированных пищевых мясо- и мясорастительных продуктов (мясные консервы) различных 
производителей обнаружено содержание N-нитрозодифениламина в диапазоне концентраций 0,030 ± 0,011 ÷ 
3,89 ± 0,83 мг/кг. Наиболее высокая концентрация N-нитрозодифениламина С = 3,89 ± 0,83 мг/кг обнаружена 
в образце мясных консервов «говядина + цыпленок».
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The methodical methods used in the practice of the development and application of methods for the determination 
of chemical compounds in food products for practical instrumental studies used in conducting laboratory studies of 
food safety are considered. An algorithm for the development of a chromatography-mass spectrometric technique 
for the determination of one of the group of highly toxic, carcinogenic N-nitrosamines (N-nitrosodimethylamine, 
N-nitrosomethylethylamine, N-nitrosodiethylamine, N-nitrosopyrrolidineamin, N-nitrosomorpholinamine, 
N-nitrosodipropylamine, N- nitrosopiperidinamine N-nitrosoperidineamine and N-nitrosodiphenylamine in 
homogenized canned meat and meat products (canned meat) is supposed. The algorithm included experimental 
development of chromium parameters of chromatography-mass spectrometric determination of an analyte, the selection 
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Введение
Обеспечение защиты жизни и здоровья населения от воз-

действия опасных и вредных факторов пищевых продуктов 
в Российской Федерации в настоящее время становится всё 
более актуально. Продукты питания и их компоненты долж-
ны соответствовать гигиеническим нормативам безопасности 
и пищевой ценности, установленным санитарно-эпидемио-
логическими правилами и нормативами СанПиН 2.3.2.1078-
01 [1] и Техническому регламенту ТР ТС 021/2011 «О без-
опасности пищевой продукции» [2]. Но не все потенциально 
опасные и высокотоксичные соединения регламентируются 
в этих документах. Особую опасность представляет груп-
па высокотоксичных, канцерогенных N-нитрозоаминов 
(NAS) (N-нитрозодиметиламин, N-нитрозометилэтиламин, 
N-нитрозодиэтиламин, N-нитрозопирролидин, N-нитрозоди-н-
пропиламин, N-нитрозопиперидин, N-нитрозоди-н-бутиламин, 
N-нитрозодифениламин). Эти соединения определяются во 
всех мясных и рыбных продуктах в странах ЕС. По результа-
там зарубежных исследований (Италия, Дания, Китай), в мяс-
ных продуктах были обнаружены N-нитрозоамины, в том 
числе N-нитрозодифениламин в диапазоне концентраций  
0,051–9,4 мг/кг продукта [3–5].

Среди группы N-нитрозоаминов по физико-химическим ха-
рактеристикам особое место занимает N-нитрозодифениламин. 
N-нитрозодифениламин – это твёрдое вещество с высокой тем-
пературой кипения 346,5°С не расщепляется растворами ще-
лочей и разбавленных кислот, не подвергается разрушающему 
действию рассеянного света, обладает слабыми основными 
свойствами, окисляется до N-нитроаминов, восстанавливается 
до диалкилгидразинов, в кислой среде отщепляет азотистую 
кислоту [6]. Эти свойства N-нитрозодифениламина предопреде-
ляют его длительное присутствие в продуктах питания. 

Для обеспечения химической безопасности пищевых продук-
тов необходимо проведение систематического мониторинга со-
ответствия сельскохозяйственной, мясной и рыбной продукции 
требованиям законодательства Российской Федерации, создание 
современной инструментальной и методической базы, совер-
шенствование организационной структуры аналитического кон-

троля содержания высокотоксичных органических соединений 
в пищевых продуктах. Обзор отечественной и зарубежной науч-
ной литературы по физико-химическим методам контроля пока-
зал, что задача оценки содержания токсичных N-нитрозоаминов 
в пищевых продуктах остается весьма актуальной, поскольку до 
настоящего времени не предложено высокочувствительных, вы-
сокоизбирательных, воспроизводимых и достоверных методик 
определения этой группы токсичных соединений. 

В связи с высокой токсичностью N-нитрозоаминов, большой 
степенью вероятности поступления из объектов окружающей 
среды в продукты питания [7, 8], актуальным является разработ-
ка современных селективных и высокочувствительных методик 
определения N-нитрозоаминов в пищевых продуктах.  

Цель исследования – разработка высокочувствительной и 
селективной хромато-масс-спектрометрической методики опре-
деления N-нитрозодифениламина в гомогенизированных кон-
сервированных пищевых мясо- и мясорастительных продуктах 
(мясные консервы).

Материал и методы
Разработка и аттестация хромато-масс-спектрометрической 

методики по определению N-нитрозодифениламина в продуктах 
детского питания проведена в соответствии с ГОСТ Р 8.563-
2009 [9]. Метрологическая аттестация методики выполнена в 
соответствии с нормативными документами РМГ 61-2010 [10] и 
ГОСТ Р ИСО 5725-1-6-2002 [11].  

Объектами исследований являлись стандартные образцы сме-
си девяти N-нитрозоаминов, гомогенизированные консервирован-
ные пищевые мясо- и мясорастительные продукты (мясные кон-
сервы), отобранные из торговой сети методом случайной выборки. 

Предметом исследования являлась технология разра-
ботки хромато-масс-спектрометрической методики: отра-
ботка оптимальных условий хроматографического и масс-
спектрометрического анализа; хроматографическое поведение 
исследуемых соединений на различных неподвижных жидких 
фазах; метрологические характеристики измерительного процес-
са, экспериментальная отработка условий и параметров пробо-
подготовки образцов мясных консервов к химическому анализу. 
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of optimum conditions of sample preparation of samples of canned meat to minimize the influence of the matrix: 
the transesterification reaction of fatty acids, organic solvent extraction, solid phase extraction, study of extraction 
completeness by means of the method “introduced - found”, establishment of metrological characteristics of the process 
of the measurement. The high sensitivity and selectivity of the chromatography-mass spectrometric determination of 
N-nitrosodiphenylamine in canned meat samples with a lower limit of 0.0002 mg/kg and a maximum error of not more 
than 23% was achieved owing to the use of a set of methodical techniques - the selection of optimal chromatographic 
analysis conditions: capillary column series HP-FFAP 50m • 0,320 mm • 0,50 μm, temperature programming of the 
column: initial temperature of 50ºС, the temperature rise up to 120ºС at a speed of 8ºC/min; from 120º to 185° C at a 
rate of 12° C  min and from 185º to 240° C at a rate of 25°C/min with exposition at a final temperature of 5 minutes; 
mode of operation of the mass spectrometric detector: selective ion monitoring (SIM) for three characteristic ions 
of the analyzed compound of 167, 168, 169 m/z. Using the reaction of transesterification of fatty acids contained 
in canned meat, potassium methylate, removal of the formed esters from samples of canned meat with an organic 
solvent (hexane), concentration of N-nitrosodiphenylamine in the aqueous layer on cartridges of an automatic solid-
phase extraction system provides the extraction of N-nitrosodiphenylamine from the test samples by 99.94%. In the 
process of approbation of the chromatography-mass spectrometric method, the content of N-nitrosodiphenylamine in 
the concentration range 0.030 ± 0.011 ÷ 3.89 ± 0.83 mg/kg was found in samples of homogenized canned food meat 
and meat products (canned meat) from various manufacturers. The highest concentration of N-nitrosodiphenylamine 
C = 3.89 ± 0.83 mg/kg was found in the sample of canned meat «beef + chicken».
K e y w o r d s :    chromatography-mass-spectrometry; N-nitrosodiphenylamine; homogenized canned food meat and meat 

products (canned meat); mass spectrometric detector; metrological attestation of methodology; quantitative 
chemical analysis.
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и от 185 до 240 ºС со скоростью 25 ºС/мин. с выдержкой при 
конечной температуре 5 мин. В качестве газа-носителя исполь-
зовали гелий; скорость газа-носителя – 1,0 мл/мин. в режиме 
постоянного потока. Температура аналитического интерфейса 
составила 220 0С, время удерживания N-нитрозодифениламина 
– 21,7 мин. Ввод пробы осуществляли с помощью автосамплера 
Agilent ALS в режиме pulsed/splitless; объём пробы – 2 мкл. 

Режим работы масс-спектрометрического детектора (для 
количественного анализа в диапазоне низких концентраций 
0,0002 – 5,0 мг/кг): селективный ионный мониторинг (SIM) по 
трём характеристическим ионам анализируемого соединения 
167, 168, 169 m/z, образующимся при отщеплении от молекулы 
N-нитрозодифениламина группы NO. Режимы хромато-масс-
спектрометрических параметров представлены в табл. 1. 

При оптимально отработанных условиях хроматографиче-
ского и масс-спектрометрического анализа (режим 1) была до-
стигнута высокая эффективность разделения N-нитрозоаминов 
стандартного образца (С = 0,16 мкг/см3), что наглядно иллю-
стрирует хроматограмма, которая представлена на рис. 1.

Важным этапом в химическом анализе является пробопод-
готовка образцов пищевой продукции [12]. Основные трудности 
определения N-нитрозоаминов заключаются в высоком матрич-
ном эффекте пищевой продукции и недостаточной селективно-
сти процедур пробоподготовки [13]. В связи с этим следующий 
этап исследований заключался в экспериментальной отработке 
условий и параметров подготовки образцов пищи к химическо-
му анализу N-нитрозоаминов. 

Для устранения влияния матричных эффектов на ре-
зультаты хромато-масс-спектрометрического определения 
N-нитрозодифениламина выполняли очистку образцов пищевой 
продукции от мешающих компонентов и жира реакцией пере-
этерификации (добавление одноатомного алканола в условиях 
щелочного катализа), что обеспечивало увеличение полноты и 
селективности экстракционного извлечения аналита из образца. 
Для этого отрабатывали условия и параметры метода экстрак-
ции N-нитрозодифениламина с использованием стандартного 
образца. 

Этапы проведения подготовки проб пищевой продукции к 
химическому анализу N-дифенилнитрозоамина:

1) экстракционное извлечение N-нитрозодифениламина из 
образца пищевой продукции (навеска 5 г смешивали с 6 см3  

Для построения градуировочной характеристики 
N-дифенилнитрозоамина использовали стандартный рас-
твор (0,16 мкг/см3) смеси 9 N-нитрозоаминов EPA 521 
Nitrosamine Mix, состоящий из N-нитрозодиметиламина, 
N-нитрозометилэтиламина, N-нитрозодиэтиламина, 
N-нитрозопирролидинамина, N-нитрозоморфолинамина, 
N-нитрозодибутиламина, N-нитрозодипропиламина, 
N-пнитрозоиперидинамина и N-нитрозодифениламина. Исполь-
зовали хлористый метилен, гексан (химически чистый ТУ 2631-
158-44493179-13), калия гидроокись (ГОСТ 24363-80), спирт 
метиловый CH3OH.

Исследования стандартных образцов и мясных консервов 
выполняли на газовом хроматографе Agilent 7890А (USA) с 
квадрупольным масс-спектрометрическим детектором (MCD) 
5975С. Режим ионизации проводился электронным ударом при 
70 эВ.

Обсуждение
В процессе разработки методики определения 

N-нитрозодифениламина в образцах мясных консервов изуче-
ны и отработаны оптимальные условия выполнения хромато-
графического и масс-спектрометрического анализа, пробопод-
готовки методом экстракции органическим растворителем и 
твёрдофазной экстракции (ТФЭ), количественного определения 
N-нитрозодифениламина, отработаны условия по изучению пол-
ноты извлечения способом «введено – найдено» и установлению 
метрологических характеристик измерительного процесса. 

Важным этапом в химическом анализе является пробопод-
готовка образцов пищевой продукции [12]. Основные трудности 
определения N-нитрозоаминов заключаются в высоком матрич-
ном эффекте пищевой продукции и недостаточной селективно-
сти процедур пробоподготовки [13]. В связи с этим один из ос-
новных этапов исследований заключался в экспериментальной 
отработке условий и параметров подготовки образцов пищи к 
химическому анализу N-нитрозоаминов методом экстракции ор-
ганическим растворителем и твёрдофазной экстракции (ТФЭ).

Количественный анализ N-нитрозодифениламина с приме-
нением стандартных образцов выполнен в режиме регистрации 
характеристических ионов (селективный ионный мониторинг 
SIM). На основе анализа экспериментально полученных масс-
спектров N-нитрозодифениламина и вероятных направлений 
фрагментации определены основные характеристичные ионы со 
значениями m/z исследуемого соединения 168 (основной ион), 
167 и 169 (подтверждающие ионы). В процессе исследований 
изучена полнота извлечения способом «введено – найдено» и 
установлены метрологические характеристики измерительного 
процесса. Заключительным этапом работы являлись скрининго-
вые исследования образцов мясных консервов различных про-
изводителей.

Результаты
В процессе экспериментальных исследований с использова-

нием стандартных образцов были изучены капиллярные колонки 
с различными характеристиками неподвижных жидких фаз: DB-
624-25 m • 0,32 mm • 5,0 µm (полярная цианопропильная фаза; 
температурный предел от 60 до 260/300°С); HP- HP-FFAP-50 m 
• 0,32 mm • 0,5 µm (полярная фаза с покрытием нитротерефта-
левой кислотой; температурный предел от 60 до 240/250°С) и 
HP-1- 35 м • 0,32 мм • 0,25 мкм (неполярная фаза с покрыти-
ем 100%-ным диметил- (поли)силоксан; температурный предел 
от 60 до 325/350°С). Высокая эффективность хроматографиче-
ского разделения N-нитрозоаминов (N-нитрозодиметиламин, 
N-нитрозометилэтиламин, N-нитрозодиэтиламин, 
N-нитрозопирролидинамин, N-нитрозоморфолинамин, 
N-нитрозодибутиламин, N-нитрозодипропиламин, 
N-пнитрозоиперидинамин и N-нитрозодифениламин) с различ-
ными физико-химическими свойствами достигнута на капилляр-
ной колонке серии HP- FFAP 50 m • 0,320 mm • 0,50 µm (длиной 
50 м, внутренним диаметром 0,320 мм и толщиной плёнки не-
подвижной фазы 0,50 µm). Режим программирования колонки: 
начальная температура 50 ºС, повышение температуры до 120 ºС 
со скоростью 8 ºС/мин; от 120 до 185 ºС со скоростью 12 ºС/мин 

DOI: http://dx.doi.org/10.18821/0016-9900-2018-97-1-85-89
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Т а б л и ц а  1
Хромато-масс-спектрометрические параметры для  
определения N-нитрозоаминов в образцах мясных консервов

Скорость 
нагревания, 

°С/мин

Температура
колонки, °С

Задержка 
температуры, 

мин

Время 
анализа,

мин
Метод

Скорость 
потока, 
мл/мин

Режим 1
– 50 1 1 Деление 

потока 
гелий:воздух

30
8 120 0 9,75
12 185 0 15,167
25 240 5 22,367

Режим 2
– 50 3 3 Деление 

потока 
гелий:воздух

20
4 120 0 20,5
5 150 2 28,5
20 240 2 35

Режим 3
50 1 1 Деление 

потока 
гелий:воздух

35
10 240 2 22

Ионизация электронным ударом (энергия 70 эВ)
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(10 см3) метилата калия) в условиях щелочного ка-
тализа (6,5 г КОН смешивали с 40 см3 метанола и 
объём доводили до 50 см3);

2) смесь нагревали при температуре 60–70 °С. 
По истечении 120 мин образуется метиловый эфир;

3) смесь помещали в центрифужную пробирку 
объёмом 50 см3, добавляли 10 см3 гексана, пере-
мешивали и центрифугировали при 4500 об./мин 
в течение 20 мин;

4) верхний гексановый слой, содержащий эфи-
ры жирных кислот, удаляли дозатором;

5) в нижний слой, содержащий N-нитрозоди-
фениламин, глицерин, метанол добавляли воды до 
45 см3, интенсивно встряхивали в течение 10 мин и 
смесь оставляли на 12 ч;

6) по истечении 12 ч пробирку со смесью цен-
трифугировали при 4500 об./мин. в течение 20 мин.

Извлечение N-нитрозодифениламина из во-
дного слоя осуществляли путём сорбции на 
твердый носитель (угольный картридж Coconut  
6 см3) с последующим элюированием хлористым 
метиленом в автоматическом режиме ТФЭ [14] 
и анализе хромато-масс-спектрометрическим 
методом в режиме селективного ионного мони-
торинга [15]. Результаты полноты извлечения 
N-дифенилнитрозоамина из образца продукта дет-
ского питания (мясные консервы) при добавлении 
6 и 10 см3 метилата калия представлены в табл. 2.

Из табл. 2 видно, что в результате щелочного 
катализа при добавлении к анализируемой пробе 
мясных консервов 10 см3 метилата калия полно-
та извлечения N-нитрозодифениламина составила 
99,94 %.   

Следующим этапом в работе являлся коли-
чественный анализ N-нитрозодифениламина 
с применением стандартных образцов, кото-
рый был выполнен в режиме регистрации ха-
рактеристических ионов (селективный ион-
ный мониторинг SIM). На основе анализа 
экспериментально полученных масс-спектров 
N-нитрозодифениламина и вероятных направ-
лений фрагментации определены основные 
характеристичные ионы со значениями m/z ис-

следуемого соединения 168 (основной ион), 167 и 169 (под-
тверждающие ионы). Для количественного определения 
содержания N-нитрозодифениламина выполняли хромато-
масс-спектрометрический анализ стандартных растворов и на 
основе результатов измерений строили градуировочную зави-
симость в режиме селективного ионного детектирования (SIM) 
по характеристическим ионам соединения 167, 168, 169 m/z 
(ион 168 m/z использовался для количественного определе-
ния, два другие – в качестве подтверждающих) в диапазоне 
концентраций 0,0002–0,0016 мг/кг и 0,016–5,0 мг/кг. Пра-
вильность методики оценена методом добавок аналита на 
трёх уровнях концентраций 0,0002 (0,016), 0,0008 (0,008) и 
0,0016 (0,0008) мг/кг. Проведённая аттестация методики по-
зволила установить метрологические характеристики: пока-
затель внутрилабораторной прецизионности 5,1%, показатель 
правильности 4,8% и показатель точности 23% [9, 10].

Значения m/z ионов изучаемого соединения использовали для 
количественной оценки содержания N-нитрозодифениламина в 
образцах мясных консервов при апробации методики. 

В процессе апробации разработанной хромато-масс-
спектрометрической методики были выполнены скрининговые 
исследования образцов мясных консервов различных произво-
дителей в режиме регистрации избранных ионов (SIM). Резуль-
таты хромато-масс-спектрометрического анализа образцов мяс-
ных консервов представлены в табл. 3.  

Хроматограмма N-нитрозодифениламина образца мясных 
консервов «говядина + цыплёнок», в котором обнаружена наи-
большая концентрация изучаемого соединения в режиме ска-
нирования по селективно избранным ионам m/z 167, 168, 169, 
представлена на рис. 2.
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Рис. 1. Хроматограмма N-нитрозоаминов стандартного раствора, зарегистриро-
ванная по полному ионному току (TIC): 1 – N-Диметилнитрозоамин (DMNA); 2 – 
N-метилэтилнитрозоамин; 3 – N-диэтилнитрозоамин; 4 – N-пирролидиннитрозоамин; 5 – 
N-морфолиннитрозоамин; 6 – N-дибутилнитрозоамин; 7 – N-дипропилнитрозоамин; 
8 – N-пиперидиннитрозоамин; 9 – N- нитрозодифениламин.

Т а б л и ц а  2 
Результаты исследований полноты извлечения 
N-дифенилнитрозамина из образца мясных консервов  
при добавлении метилата калия

Ингредиент Введено, нг Найдено, нг Полнота 
извлечения, %

6 см3 метилата калия
N-нитрозодифениламин 160 147,3 92,06

10 см3 метилата калия
N-нитрозодифениламин 160 159,9 99,94

Т а б л и ц а  3 
Содержание N-нитрозодифениламина в образцах мясных  
консервов (n = 35)

Образец Содержание, мг/кг

Кролик 0,03 ± 0,011
Свинина 0,04 ± 0,032
«Говядина + гречка» 1 0,05 ± 0,037
«Говядина + гречка» 2 1,17 ± 1,11
Цыплёнок 1,16 ± 1,12

«Говядина + цыплёнок» 3,89 ± 0,83
Индейка 0,05 ± 0,008
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Рис. 2. Хроматограмма N-нитрозодифениламина (8), обнаруженного в образце мяс-
ных консервов «говядина+цыплёнок» (СN-НДФА = 3,89 ± 0,82 мг/кг) в режиме реги-
страции избранных ионов ПО системы ChemStation: 1-N-метилэтилнитрозоамин; 
2-N-диэтилнитрозоамин; 5-N-дибутилнитрозоамин; 8-N-нитрозодифениламин. 
Пики № 3, 4, 6, 7 и 9 не идентифицированные органические соединения
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В процессе апробации хромато-масс-спектрометрической 
методики в образцах гомогенизированных консервирован-
ных пищевых мясо- и мясорастительных продуктах (мясные 
консервы) различных производителей обнаружено содер-
жание N-нитрозодифениламина в диапазоне концентраций 
0,030 ± 0,011 ÷ 3,89 ± 0,83 мг/кг. Высокая концентрация 
N-нитрозодифениламина обнаружена в образце мясных консер-
вов «говядина + цыплёнок» и составила С = 3,89 ± 0,83 мг/кг.

Выводы
1. Разработанная хромато-масс-спектрометрическая мето-

дика позволяет выполнять контроль содержания N-нитрозоди-
фениламина в образцах гомогенизированных консервирован-
ных пищевых мясо, мясорастительных продуктах (мясные 
консервы) в диапазоне концентраций 0,0002–0,0016 мг/кг и 
0,016–5,0 мг/кг при погрешности не более 23%. 

2. Высокая эффективность хромато-масс-спектромет-
рического определения N-нитрозодифениламина в образцах 
мясных консервов на уровне 0,03–3,89 мг/кг достигнута путем 
подбора оптимальных условий хроматографического и масс-
спектрометрического анализа: капиллярная колонка серии  
HP- FFAP 50m • 0,320 mm • 0,50 µm, температурный режим про-
граммирования колонки: начальная температура 50 ºС, повыше-
ние температуры до 120 ºС со скоростью 8 ºС/мин; от 120 ºС до 
185 ºС со скоростью 12 ºС/мин и от 185 ºС до 240 ºС со скоро-
стью 25 ºС/мин с выдержкой при конечной температуре 5 мин, 
масс-спектрометрический детектор.

3. Экспериментально отработанные оптимальные условия 
пробоподготовки: реакция переэтерификации жирных кислот 
метилатом калия, удаление образовавшихся эфиров из образцов 
продукции органическим растворителем (гексан), концентриро-
вание N-нитрозодифениламина из водного слоя на картриджах 
автоматической системы твердофазной экстракции с последую-
щим масс-спектрометрическим детектированием обеспечивают 
селективное извлечение N-нитрозодифениламина из исследуе-
мых образцов гомогенизированных консервированных пище-
вых мясо- и мясорастительных продуктов (мясные консервы) на 
99,94%.

4. В процессе апробации разработанной хромато-масс-
спектрометрической методики было обнаружено содержание 
N-нитрозодифениламина в образцах мясных консервов в диапа-
зоне концентраций 0,030 ± 0,011 ÷ 3,89 ± 0,83 мг/кг.

Таким образом, разработанная хромато-масс-
спектрометрическая методика вносит практический вклад в 
решение проблемы методического обеспечения контроля со-
держания N-нитрозодифениламина в гомогенизированных кон-
сервированных пищевых мясо, мясорастительных продуктах 
(мясные консервы) и может быть предложена как инструмент 
контроля качества и безопасности пищевых продуктов. Вме-
сте с тем, отсутствие в РФ государственного нормирования 
группы высокотоксичных, канцерогенных N-нитрозоаминов 
(N-нитрозометилэтиламин, N-нитрозопирролидин, 
N-нитрозоди-н-пропиламин, N-нитрозопиперидин, 
N-нитрозоди-н-бутиламин, N-нитрозодифениламин) затрудняет 
проведение контроля качества и безопасности пищевой продук-
ции. 

Разработка нормативных документов должна быть приори-
тетным направлением государственной политики в сфере кон-
троля и обеспечения безопасности пищевых продуктов.
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