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Разработан способ формирования распознающего покрытия пьезоэлектрического массчувствительного иммуносенсора для определения ципрофлоксацина и пенициллина G на основе магнитных углеродных нанокомпозитов (МУНК), представляющих собой комбинацию магнитных наночастиц (МНЧ) с многостенными углеродными нанотрубками (УНТ). На поверхности нанокомпозита проводили иммобилизацию гаптен-белковых конъюгатов, а закрепление МУНК на электроде сенсора осуществляли за счёт воздействия магнитного поля на магнитные частицы. Предложена ячейка детектирования с сенсором, расположенным над неодимовым магнитом.
Методом атомно-силовой микроскопии определены размеры магнитных наночастиц, синтезированных различными способами, в том числе с оболочкой из диоксида кремния. Показано влияние размера магнитных наночастиц и способа перевода нанокомпозита в дисперсное состояние на массу распознающего слоя, установленную методом пьезокварцевого микровзвешивания, его устойчивость, а также на метрологические характеристики сенсора. Выявлено, что уменьшение диаметра магнитных наночастиц приводит к увеличению монодисперсности фракции (Ø = 22 ± 2 нм) и формированию более однородного поверхностного слоя. Перевод магнитных углеродных нанокомпозитов в дисперсное состояние осуществляли тремя способами: 1 мг МУНК вносили в 1 мл диметилформамида (способы А и Б) или в 1 мл 1 %-ого водного раствора Тритона X-100 (способ В) и проводили ультразвуковую обработку в течение 1 ч (способы А и В) или 2 ч (способ Б), нагревая до 90 °С в течение первых 15 мин. Наиболее высокую стабильность продемонстрировала суспензия на основе Тритона X-100 (способ В), что связано с наличием в структуре последнего гидрофобных (4-трет-октилфенол) групп, за счет которых активные вещества адсорбируются на поверхности УНТ, и гидрофильных фрагментов (из остатков оксида этилена), обеспечивающих хорошую смачиваемость наноматериала водой.
Методом ИК-спектроскопии изучена структура распознающего слоя пьезоэлектрического иммуносенсора на основе магнитных углеродных нанокомпозитов. Для выявления связей, образующихся между отдельными компонентами и установления функциональных групп, отвечающих за данное взаимодействие, сравнивали ИК-спектры МУНК, конъюгата антибиотика с бычьим сывороточным альбумином и системы МУНК - конъюгат.
Разработаны пьезоэлектрические иммуносенсоры на основе магнитных углеродных нанокомпозитов для чувствительного и экспрессного определения ципрофлоксацина и пенициллина G в конкурентном формате иммуноанализа в жидких средах. Диапазон определяемых содержаний (нг/мл) составляет 5 - 400 и 3 - 400 для ципрофлоксацина и пенициллина G соответственно, предел обнаружения ципрофлоксацина равен 2 нг/мл, а пенициллина G - 1 нг/мл. Оценена селективность определения антибиотиков с помощью коэффициента перекрестного реагирования. Так, определению ципрофлоксацина при двукратном и десятикратном избытке могут мешать соединения родственного строения - энрофлоксацин и левофлоксацин. Другие антибиотики (пенициллин G, канамицин и тетрациклин) не оказывают существенного влияния на определение фторхинолона даже при 20-кратном избытке. Сенсоры апробированы при определении антибиотиков в молоке и мясе.
