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Введение
Важным параметром, отражающим каче-

ство пчелиного меда, является содержание окси-
метилфурфурола (ОМФ, 5-гидроксиметилфуран-
2-карбальдегид), который может образовываться 
в результате длительного хранения или высоко-
температурной переработки меда при разложе-
нии моносахаридов. В разных странах нормы по 

содержанию ОМФ в меде различаются. Согласно 
самым строгим требованиям, допустимо содер-
жание ОМФ в меде не более 15 мг/кг [1]. В России 
разрешено содержание ОМФ в меде на уровне не 
более 25 мг/кг [2]. 

В настоящее время определение ОМФ в 
пчелином меде часто проводят методом вы-
сокоэффективной жидкостной хроматогарфии 
(ВЭЖХ) с УФ-детектированием [3-6]. При этом 
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длительность одного анализа, включая пробо-
подготовку и хроматографирование, как прави-
ло, составляет 30 мин и более. Вместе с тем, на 
наш взгляд, перспективным методом определе-
ния оксиметилфурфурола в меде может стать 
высокоэффективная тонкослойная хроматогра-
фия (ВЭТСХ), которая, в отличие от ВЭЖХ, по-
зволяет проводить одновременный анализ се-
рии образцов в идентичных условиях. Ни одной 
публикации об определении ОМФ в меде мето-
дом ВЭТСХ нами обнаружено не было. 

В связи с этим, целью настоящей рабо-
ты являлась разработка способа определения 
ОМФ в меде методом ВЭТСХ.

Экспериментальная часть
Растворы, реагенты и вспомогатель-

ные материалы 
5-Оксиметилфурфурол (степень чисто-

ты ≥97%) был получен из компании Fluka (Гер-
мания). Этилацетат и метанол марки «Chro-
masolv®» (степень чистоты ≥99.7%) были 
получены из компании Sigma-Aldrich (США). 

В работе использовали пластины для 
ВЭТСХ фирмы «Merck» (Германия) «Silica gel 60» 
и «Silica gel 60 F254» с диаметром пор 60А и тол-
щиной слоя неподвижной фазы (силикагель) 200 
мкм на стеклянной подложке размером 20 х 10 см. 
Предварительную очистку пластин для ВЭТСХ 
осуществляли путем пропускания по ним метано-
ла для градиентного элюирования компании Fish-
er Scientific (Великобритания), с добавлением де-
ионизованной воды в соотношении метанол:вода 
7:1, и затем высушивали пластины при 110 оС в 
течение 15 мин.

В работе использовали деионизованную 
воду сопротивлением 18 МОм, очищенную си-
стемой Millipore (Германия). Подготовка проб об-
разцов меда заключалась в перемешивании и 
последующем растворении навесок массой 0,5-
1 г в воде при соблюдении пропорции 1 г меда / 
10 мл воды.

Техника эксперимента
Оптимизацию условий разделения про-

водили с помощью камеры для тонкослойной 
хроматографии HPTLC Vario Chamber (CAMAG, 
Швейцария). 

Нанесение модельных растворов и раство-
ров меда на пластины для ВЭТСХ осуществляли 
с помощью автоматизированного автодозатора 
ATS4 (CAMAG, Швейцария). Растворы наносили 
на ВЭТСХ-пластины в виде полос длиной 6,5 мм 
с расстоянием между полосами 1 мм, при этом на 
одну ВЭТСХ-пластину наносили до 24 полос. Объ-
ем наносимого на одну полосу раствора состав-
лял 1-12 мкл. Для изучения влияния матричных 
эффектов на полосы с предварительно нанесен-
ными стандартными растворами наносили рас-

творы образцов меда. После высушивания пла-
стины в течение 1 мин проводили элюирование 
компонентов нанесенных растворов этилацета-
том до высоты прохождения элюента, равной 50 
мм, в автоматизированной камере для элюирова-
ния ADC2 (CAMAG, Швейцария). После высуши-
вания в течение 3 мин проводили денситометри-
ческое измерение абсорбции при длине волны 
290 нм с помощью сканера для тонкослойной хро-
матографии TLC Scanner 3 (CAMAG, Швейцария). 
При необходимости, перед проведением сканиро-
вания проводили дериватизацию пластин водным 
раствором пара-аминобензойной кислоты. Затем 
для дериватизированных пластин проводили 
денситометрическое измерение флуоресценции 
при длине волны 366 нм. Количественные расче-
ты проводили с использованием высот или пло-
щадей хроматографических пиков. Для цифровой 
фотодокументации использовали систему «DigiS-
tore 2 Documentation System» (CAMAG, Швейца-
рия), состоящую из иллюминатора «Reprostar 3» 
и цифровой камеры «Baumer optronic DXA252», 
в режиме отражения при 254 нм или в режиме 
флуоресценции при 366 нм. Экспериментальные 
данные обрабатывали с использованием про-
граммного обеспечения «winCATS», версия 1.4.1 
(CAMAG, Швейцария).

Данные определения ОМФ в образцах 
меда методом ВЭЖХ были получены из неза-
висимой лаборатории Университета Хоэнхайм 
(Германия).

Результаты и их обсуждение
Разработка условий отделения 5-ок-

симетилфурфурола от сахаров методом 
ВЭТСХ

Поскольку основными компонентами ма-
трицы меда являются сахара, необходимо было 
разработать условия, обеспечивающие хро-
матографическое отделение ОМФ от сахаров. 
Для разработки условий хроматографирования 
использовали модельные водные растворы 
5-оксиметилфурфурола, глюкозы и мальтозы, 
которые наносили на ВЭТСХ-пластину таким об-
разом, чтобы на каждую полосу было нанесено 
2 мкг глюкозы и 2 мкг мальтозы, а также следую-
щие количества 5-оксиметилфурфурола: 30, 70, 
100, 300, 700, 1000, 3000 и 7000 нг. При оптимиза-
ции условий разделения в качестве подвижной 
фазы использовали смеси метанол:этилацетат 
в соотношениях 4:1 и 2:3, а также чистый эти-
лацетат. При использовании последнего обе-
спечивалось наиболее экспрессное отделение 
ОМФ от сахаров. Детектирование аналитов 
проводили после их предварительной дерива-
тизации пара-аминобензойной кислотой, для 
чего ВЭТСХ-пластину после проведения раз-
деления и высушивания помещали на 10 с в 
раствор пара-аминобензойной кислоты, а за-
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тем снова высушивали и нагревали в течение 
10 минут при 110оС. Проводили визуализацию 
ВЭТСХ-хроматограммы методом регистрации 
флуоресценции при 366 нм. Время разделения 
составляло около 5 мин, величина Rf для ОМФ 
составляла около 0.72.

После выбора условий разделения было 
проведено сканирование соответствующих ОМФ 
зон на недериватизированной ВЭТСХ-пластине 
при измерении абсорбции в диапазоне 200-800 
нм и найден максимум абсорбции ОМФ при 290 
нм. В результате сравнения интенсивности сиг-
налов ОМФ, измеряемых при регистрации аб-
сорбции при 290 нм для недериватизированной 
пластины и при регистрации флуоресценции при 
366 нм для пластины, дериватизированной па-
ра-аминобензойной кислотой, было обнаружено, 
что дериватизация с последующей регистрацией 
флуоресценции не обеспечивает более высокой 
чувствительности определения по сравнению с 
регистрацией абсорбции в максимуме поглоще-
ния недериватизированного ОМФ (290 нм). В свя-
зи с этим, последующие исследования проводили 
без дериватизации, при прямой регистрации сиг-
налов ОМФ при измерении поглощения на длине 
волны 290 нм. 

Оценка возможности определения 
5-оксиметилфурфурола в меде методом 
ВЭТСХ 

Для оценки пределов детектирования 5-ок-
симетилфурфурола проводили последователь-
ное нанесение на ВЭТСХ-пластину модельных 
растворов ОМФ в воде, а также растворов высо-
кокачественного меда, таким образом, чтобы каж-
дая полоса содержала одинаковое количество 
матрицы меда и следующие количества ОМФ: 
0.00, 0.79, 1.84, 2.63, 7.89, 18.41, 26.30, 78.90 нг. 

Производили пропускание по пластине элюента, 
сушку пластины и последующее детектирование 
для определения количественных характеристик 
методики. Наблюдалась линейность сигнала в 
диапазоне 1-26,3 нг, нанесенных в виде полосы 
на пластину для ВЭЖХ. Предел детектирования 
составлял около 0,7 нг ОМФ. В пересчете на со-
держание ОМФ в меде при растворении 1 г меда 
в 10 мл воды, при наносимом на ВЭТСХ-пластину 
объеме раствора меда, равном 1 мкл, такой диа-
пазон соответствовал определению ОМФ в меде 
на уровне 7-263 мг кг-1, т.е. на уровне, требуемом 
в РФ и за рубежом. Из предварительных экспери-
ментов по оценке точности нанесения объемов 
жидкостей с помощью используемого оборудова-
ния было также известно, что для проведения ко-
личественного анализа возможно нанесение об-
разцов на ВЭТСХ-пластину в диапазоне объемов 
от 1 до 12 мкл. 

Предложенный способ определения ОМФ ис-
пользовали для анализа реальных образцов меда.

Оценка возможности определения 
5-оксиметилфурфурола в меде

Для оценки возможности определения 
5-оксиметилфурфурола использовали 3 об-
разца меда, содержание ОМФ в которых было 
предварительно определено методом ВЭЖХ. 
Подготовка проб образцов меда для определе-
ния ОМФ методом ВЭТСХ заключалась в их рас-
творении в воде в пропорции 1 г меда – 10 мл 
воды. Аликвоты растворов меда объемом 3 мкл 
двукратно наносили на ВЭТСХ-пластину. На ту 
же пластину однократно наносили модельные 
растворы ОМФ для построения градуировоч-
ной зависимости таким образом, чтобы содер-
жание ОМФ на полосу составляло 3,0, 12,0, 20,0 
и 30,0 нг. Соответствующие площади хромато-
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Рис. 1. Градуировочная зависимость интенсивности абсорбции при 290 нм (I) от количества ОМФ (q), 
нанесенного на ВЭТСХ-пластину (R – коэффициент корреляции)
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графических пиков использовали для построе-
ния градуировочной зависимости, приведенной 
на рисунке. При нанесении растворов меда на 
пластину в объеме 3 мкл такая градуировочная 
зависимость обеспечивала возможность опре-
деления ОМФ в диапазоне содержаний в меде 
на уровне 10-100 мг кг-1. 

Результаты определения ОМФ в меде, а 
также их сравнение с результатом определения 
ОМФ, полученным методом ВЭЖХ, приведены 
в таблице. Полученные методом ВЭТСХ резуль-
таты определения ОМФ в меде и результаты, 
полученные независимым методом (ВЭЖХ), 
близки между собой, что позволяет сделать за-
ключение о возможности определения ОМФ в 
меде методом ВЭТСХ. Снижение временных за-
трат на один анализ при использовании предла-
гаемого подхода по сравнению с использовани-
ем метода ВЭЖХ обеспечивается отсутствием 
необходимости предварительной фильтрации 
растворов меда и быстрым одновременным 
хроматографированием нескольких (до 20) об-
разцов на одной ВЭТСХ-пластине.

Заключение
Предложен способ быстрого определения 

(скрининга) ОМФ в меде методом ВЭТСХ. Пре-
дел обнаружения составляет 7 мг кг-1, что отве-
чает требованиям к чувствительности методов 
определения ОМФ в меде в РФ и за рубежом. 
При использовании предлагаемого подхода воз-
можен одновременный анализ до 20 образцов, 
при этом длительность хроматографирования 

составляет 5 минут. Достоинствами предлага-
емого подхода являются снижение временных 
затрат и стоимости одного анализа. 

Работа выполнена при частичной фи-
нансовой поддержке Совета по грантам 
Президента Российской Федерации (грант 
МК-594.2010.3) и НИОКР №2.2.2.3/9055 (рег. 
№01201058913) аналитической ведомствен-
ной целевой программы «Развитие научного 
потенциала высшей школы (2009-2010)».
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Таблица
Результаты определения ОМФ в образцах меда методами ВЭЖХ и ВЭТСХ 

Образец меда № Содержание ОМФ в образце, мг кг-1

ВЭЖХ ВЭТСХ*

1 38.5 37.4
2 18.1 17.3
3 30.4 29.1

Примечание: * - sr = 6÷20 % (n = 2)

Fast screening of HYDROxymethylfurfural in honey using 
high-performance thin-layer chrometography

E.S. Chernetsova, I.A. Revelsky, G.E. Morlock

An approach for fast screening of hydroxymethylfurfural in honey by high-performance thin-layer chro-
matography is suggested for the first time. The detection was performed by densitometric scanning at 290 
nm. Using this approach, it is possible to screen up to 20 samples simultaneously, and the separation takes 
just about 5 minutes. 

Key words: high-performance thin-layer chromatography, HPLC, hydroxymethylfurfural, honey, screening.


