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Преимущества квадруполь-времяпролетных масс-
спектрометров для скрининга

• «Неограниченное» количество определяемых в одном 
анализе соединений

• Высокая чувствительность в режиме регистрации полного 
масс-спектра

• Высокая специфичность благодаря точной массе

• Информация о фрагментных и изотопных ионах

• Возможность ретроспективного анализа

• Поиск и идентификация новых и неизвестных соединений

Обзорный анализ с низким 

уровнем ложноотрицательных 

результатов 

Низкий уровень 

ложноположительных 

идентификаций

Неограниченные возможности 

по детальной обработке данных 

даже через несколько лет после 

анализа образца (аудит и 

расследования)

Высокая производительность 

анализа



Оборудование

UHPLC-QTOF

• Bruker QTOF

• Bruker Elute UHPLC

Готовые условия анализа
• МС: Fullscan + bbCID МС/МС

• ВЭЖХ: колонка, подвижные фазы и 
градиент

База данных TargetScreener

Более 2180 соединений
• Пестициды, психоактивные и наркотические соединения, лекарственные соединения, 

токсины, новые психоактивные соединения

• Точная масса, времена удерживания

• Диагностические подтверждающие ионы

• Изотопная картина

ПО для скрининга и количественного анализа

TASQ 1.4
• Обработка данных: 

готовые методы (с возможностью редактирования)

• Скрининг

• Просмотр результатов и подтверждение

• Количественный анализ

Результаты

Шаблоны отчетов
• Идентификация

• Подтверждение

• Количественный анализ

Bruker TargetScreener HR
Готовое решения на базе ВЭЖХ-МС QTOF, основанные на регистрации полных масс-спектров 
высокого разрешения для многокомпонентного скрининга, подтверждения и количественного 
определения  пестицидов и наркотических соединений в различных матрицах

Пробоподготовка

ТФЭ, ЖЖЭ
Моча, плазма и т.д.



TargetScreener HR: условия анализа

СВЭЖХ

Bruker Elute UHPLC

Колонка: Bruker Infinity Solo C18-2 2.1x100 mm, 1.8 µm с предколонкой VanGuard BEH C18 (Waters)

Подвижная фаза: A = H2O/MeOH 90/10 , B = MeOH (обе фазы с добавкой 5 mM формиата аммония/ 0.01% HCOOH)

Градиент: несколько ступеней, 5 – 99.9% за 15 мин (цикл анализа 20 мин).

Поток: градиент потока 0.2-0.48 мл/мин

Объем пробы:  2-5 мкл

Температура колонки: 40°C

Масс-спектрометр

Bruker maXis impact

Ионизация: ESI(+) 2,500V

Диапазон сканирования: m/z 30-1000

Режим: Чередование Full scan TOF MS (4eV) с bbCID (25 eV +/- 6eV)* @ 2Hz

Обработка результатов и база данных

Обработка результатов: TASQ 1.4 

База данных точных масс: TargetScreener 3.0



Решение рутинных задач
Настольный прибор 

исследовательского класса
Решение самых 
сложных задач

Высокоточное определение 

масс для широкого круга 

применений

Универсальный прибор для 

качественного и 

количественного анализа

micrOTOF-Q II maXis 4G

Непревзойденное 

разрешение и точность 

определение массы

maXis impact

80,000 FSR50,000 FSR30,000 FSR

Квадруполь-времяпролетные (QTOF) 
масс-спектрометры Bruker



Демонстрационная лаборатория Bruker

TargetScreener HR Toxtyper



Принцип анализа на TargetScreener

Детектирование
“Всего”

• Регистрация полных масс-спектров высокого разрешения в режимах МС и 
bbCID (широкополосной диссоциации, индуцированной соударениями)

Исключение 
ложноположительных 

результатов

• ПО TASQ автоматически сверяет наблюдаемое время удерживания, точную 
массу псевдомолекулярного иона, изотопную картину, возможные аддукты 
и фрагментные ионы, полученные в режиме bbCID c базой данных 
TargetScreener HR

• Применение подтверждающих ионов для исключения 
ложноположительных идентификаций

Выдача отчета +   
ретроспективный 

анализа (при 
необходимости)

• Все данные сохраняются для ретроспективного анализа без необходимости 
повторного анализа пробы в случае поиска дополнительных соединений

• Базу данных легко можно расширить при наличии стандартов 
определяемых соединений



Режим работы масс-спектрометра:
скрининг (стандартно)

Времяпролетная труба:
Регистрация молекулярных 

ионов 
Смесь ионов

Квадруполь: 
Пропускает все ионы

Ячейка соударений:
Нет фрагментации

Сканирование в МС режиме:

• Без изоляции квадруполем
• Без фрагментации в ячейке соударений (низкая энергия соударений)

Времяпролетная труба:
Регистрация всех 

фрагментных ионов 

Смесь ионов Квадруполь: 
Пропускает все ионы

Ячейка соударений:
Фрагментация всех ионов

Широкополосный МС/МС режим:

• Без изоляции квадруполем
• Фрагментация всех ионов в ячейке соударений (высокая энергия соударений)

Полное 
сканирование для 

детектирования

МС/МС для 
подтверждения



Режим работы масс-спектрометра:
подтверждение (при необходимости)

Времяпролетная труба:
Регистрация молекулярных 

ионов 
Смесь ионов

Квадруполь: 
Пропускает все ионы

Ячейка соударений:
Нет фрагментации

Сканирование в МС режиме:

• Без изоляции квадруполем
• Без фрагментации в ячейке соударений (низкая энергия соударений)

Полное 
сканирование для 

детектирования

Времяпролетная труба:
регистрация фрагментных 

ионов для одного 
молекулярного иона

Смесь ионов Квадруполь: 
Выделяет целевой ион

Ячейка соударений:
Фрагментация выбранных ионов

Автоматический МС/МС режим:

• Изоляция молекулярных ионов квадруполем
• Фрагментация выбранных ионов в ячейке соударений 

(высокая энергия соударений)

МС/МС для 
подтверждения



База данных TargetScreener HR   (в ПО TASQ)

Порядок отображения колонок в базе данных может быть 
изменен для удобства просмотра

TargetScreener HR 3.0 включает 
высококачественную базу данным 
точных масс для более чем 2000 
соединений, актуальных в СМЭ.

База данных включает:

• Время удерживания

• Подтверждающие ионы bbCID

• Продукты фрагментации в 
источнике

• Изотопное распределение

• Аддукты

• Изомеры

Institute of Forensic 
Medicine, Freiburg 



Ожидаемое время удерживания и соответствующие 
допуски могут быть изменены пользователем 
независимо для каждого соединения

…как и допуски для других параметров  обработки (например ширина EIC , пороговые 
значения интенсивности/ площади, степень совпадения изотопной картины)

База данных TargetScreener (в ПО TASQ)



Комбинация базы данных ToxScreener с ПО TASQ делает возможной быструю и надежную 
идентификацию на уровне ppb в сложных матрицах и обеспечивает низкий уровень 
ложноположительных определений

База данных TargetScreener (в ПО TASQ)

Эксперт может назначить каждый ион (ы) в 
качестве обязательно необходимого для 

точной идентификации

База TargetScreener содержит 
несколько ионов для каждого 
соединения



Обработка данных в TASQ
Скрининг

Расчет точных масс определяемых соединений и создание 

хроматограмм по выбранным ионам (EIC)

• Hydromorphone: [C17H19NO3+H]+= 286.1438

Есть ли пики на хроматограмме по выбранным ионам?

• Если присутствуют несколько пиков

У какого из них время удерживания ближе к библиотечному?

Подтверждение по диагностическим ионам

Оценка совпадения основана на четырех критериях: 

Точность массы, время удерживания, диагностические ионы и изотопная картина

✓



Обработка данных в TASQ
Оценка надежности идентификации

Теоретическая:   286.1438
Экспериментальная: 286.14440
Δm/z: 0.82 ppm

++✓

Теоретическое: 2.91
Экспериментальное: 2.80
Δrt: -0.11 min

✓

Все диагностические 
ионы обнаружены?

mSigma: 12.5

++

++

++

✓

✓

Точность массы

Время удерживания

Диагностические ионы

Изотопная картина

Общая оценка



Просмотр и подтверждение результатов 
Обработанная хроматограмма в TASQ

• Быстро, надежно и просто интерпретировать

• Автоматический поиск и оценка совпадения с базой 
данных

• Выделение цветом в зависимости от оценки 
совпадения

• Экспорт в ЛИМС или Excel

Требуется более 

внимательный 

просмотр

Подтверждены



Анализ стандартного образца мочи
Medidrug Drug Confirmation Cut-off -25%

9-Jun-17 16



• Исследовались экстракты из печени, мочи и жидкости, содержащейся в 

контейнерах с размороженной печенью

• Пробоподготовку проводили методами твердофазной экстракции, 

экстракции гексаном и  экстракции гептаном после кислотного и щелочного 

гидролиза.

• Подробные процедуры подготовки представлены в докладах Никитиной 

Н.М. и Айгумова М.Ш.

• Анализ образцов проводили с применением источников ESI (стандартный 

источник электрораспыления и IonBooster (электрораспыление с 

термофокусировкой)

1. Подтверждение обнаружения карфентанила
в образцах биоматериала Ф., П., О.



Подтверждение обнаружения карфентанила
в образцах биоматериала лиц Ф., П., О.

• Обнаружены все подтверждающие ионы
• Δm/z менее 1 ppm
• ΔRT 0,03 min.

• Жидкость из контейнера с печенью Ф., экстракция гексаном, источник ESI, 5 мкл

✓

✓
✓



Подтверждение обнаружения карфентанила
в образцах биоматериала лиц Ф., П., О.

• Обнаружены все подтверждающие ионы
• Δm/z менее 1 ppm
• ΔRT 0,03 min.

• Жидкость из контейнера с печенью П., экстракция гексаном, источник ESI, 5 мкл

✓

✓

✓



Подтверждение обнаружения карфентанила
в образцах биоматериала лиц Ф., П., О.

• Обнаружены все подтверждающие ионы
• Δm/z менее 1 ppm
• ΔRT 0,04 min.

• Жидкость из контейнера с печенью О., экстракция гексаном, источник ESI, 5 мкл

✓

✓

✓



Контрольная проба, содержащая карфентанил
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Сравнение спектров МС/МС карфентанила, 
зарегистрированных при анализе образца экстракта 
из печени П. и контрольного образца

Контрольный образецОбразец экстракта из печени П.

• Все основные и минорные пики в спектре контрольного образца обнаружены в спектре 
кандидата

• Соотношения пиков тоже совпадают
• Присутствие карфентанила в пробах потдтверждено



Сравнение различных способов пробоподготовки
при определении карфентанила

• Образцы жидкости из контейнера с печенью, вводимая проба 5 мкл, источник ESI

П. О.

ТФЭ 437944 310299

Экстракция гексаном 699914 1887949
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Сравнение различных способов пробоподготовки
при определении карфентанила

• Образцы печени, вводимая проба 2 мкл, источник ESI

Печень Ф Печень П Печень О

Твердофазная экстрация 0 51316 81798

Щелочной гидролиз, 
экстракция гептаном

200652 397364 367323

Кислый гидролиз, экстракция 
гептаном

72459 179144 155628
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Зависимость площади пика карфентанила от типа 
ионного источника
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ESI

IonBooster

• Вводимая проба 2 мкл



2. Обнаружение ЛСД/изо-ЛСД в полученных 
образцах (П. и Ф.)

• Образец жидкости из контейнера с печенью П., ТФЭ, источник ESI

• Обнаружены все необходимые подтверждающие ионы
• Δm/z менее 1 ppm
• ΔRT 0,07/-0,06 min.
• Основные метаболиты ЛСД не обнаружены 

✓

✓
???



Обнаружение ЛСД/изо-ЛСД в полученных 
образцах

• Образец мочи Ф., ТФЭ, источник IonBooster

• Обнаружены все необходимые подтверждающие ионы
• Δm/z менее 1 ppm
• ΔRT 0,05 / -0,08 min.

✓

✓

???



Обнаружение ЛСД в стандартном образце мочи
Medidrug Drug Confirmation Cut-off -25%

• Образец мочи Medidrug Drug Confirmation Cut-off -25%, ЖЖЭ, источник 
IonBooster

• Обнаружены все необходимые подтверждающие ионы
• Δm/z менее 1 ppm
• ΔRT для ЛСД 0,02 min, а для изо-ЛСД  -0,11 min.
• Основные метаболиты ЛСД не обнаружены

✓
✓

???



ЛСД и изо-ЛСД: литературные данные

• ЛСД и изо-ЛСД являются стереоизомерами

• изо-ЛСД не является психоактивным

• Изо-ЛСД встречается как примесь в ЛСД «подпольного» 
производства

• В растворах ЛСД и изо-ЛСД могут переходить друг в друга



ЛСД и изо-ЛСД: литературные данные

• ЛСД и изо-ЛСД имеют одинаковый набор ионов в 
масс-спектрах фрагментации, но разные 
соотношения ионов 223 и 281

• В качестве внутреннего стандарта при 
определении ЛСД часто применяют изомерный 
метил-н-пропиламид лизергиновой кислоты 
(LAMPA). При этом он является психоактивным и 
контролируемым соединением.

• Порядок выхода в условиях ОФ ВЭЖХ: 

LSD, затем LAMPA, затем iso-LSD



9-Jun-17 31



ЛСД и изо-ЛСД: литературные данные

• МС2 спектры ЛСД и изо-ЛСД были запрошены у немецких коллег.

МС2 спектр ЛСД
223>281

МС2 спектр изо-ЛСД
223<281 

• В базе данных TargetScreener фрагментные ионы на хроматограмме
указаны в порядке убывания интенсивности
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Образец, содержащий ЛСД Образец жидкости из контейнера с 
печенью П.

Сравнение соотношения интенсивностей 
фрагментного иона



Спектр МС2 кандидата и спектр МС2 LAMPA

9-Jun-17 34

Образец жидкости из контейнера с 
печенью П.

База данных масс-спектров mzcloud.com
МC2 спектр LAMPA



Спектр МС2 кандидата и спектр МС2 LAMPA:
Область m/z 72

9-Jun-17 35

Образец жидкости из контейнера с 
печенью П.

База данных масс-спектров mzcloud.com
МС2 спектр LAMPA и LSD

LAMPA

LSD



Обнаружение ЛСД/изо-ЛСД лизергиновой 
кислоты в полученных образцах: выводы

• Экстракты из мочи Ф. и жидкости, содержащейся в 
контейнерах с печенью П. и Ф. а также печени П. и Ф., 
вероятнее всего содержат диэтиламид лизергиновой 
кислоты (LSD)

• Для однозначного подтверждения требуется наличие 
стандартов ЛСД и метилпропиламида лизергиновой 
кислоты, а также оптимизация условий ВЭЖХ анализа для 
более эффективного разделения LSD и LAMPA



Обнаружение XLR-11 в полученных образцах

• В экстрактах из печени, жидкости из контейнера с печенью 
и мочи, полученных методом ТФЭ также обнаружен 
каннибиметик XLR-11 в нативном виде

• Такое поведение не характерно для данного соединения, 
обычно в биологических образцах регистрируют 
метаболиты XLR-11

• В представленных образцах основные метаболиты XLR-11
не зарегистрированы

• Обнаружение XLR-11 в нативном виде очень похоже на 
ложноположительное…НО!



Обнаружение XLR-11 в полученных образцах

• Образец жидкости из контейнера с печенью П.

• Обнаружено большинство 
подтверждающих ионов

• Δm/z менее 1 ppm
• ΔRT 0,05 min.



Для дополнительного подтверждения был 
зарегистрирован МС2 спектр молекулярного 
иона ХLR-11 в режиме auto-MS2

• Образец жидкости из контейнера с печенью О.

Образец экстракта из печени П.МС2-спектр стандарта ХLR-11,
зарегистрированный на таком же 

приборе в Европе



Обнаружение XLR-11 в полученных образцах: 
выводы

• Обнаружение XLR-11 в образцах, предоставленных для 
анализа не является ошибкой непосредственно хромато-
масс-спектрометрического анализа.

• XLR-11 присутствует только в экстрактах, полученных 
методом ТФЭ в одной из лабораторий.

• XLR-11 присутствует и в контрольной пробе.

• В экстрактах, полученных методом ТФЭ в другой 
лаборатории XLR-11 не обнаружен.

• Факт потребления XLR-11 не установлен.
Примечание: согласно опыту коллег, в ряде случаев XLR-
11 обнаруживается в нативном виде при условии, что 
употребивший сразу после потребления впал в кому 
или умер, что не исключено в данном случае
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Вопросы? 

E-mail: dmitry.burmykin@bruker.com


