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The article represents new method for discovery of adulterated cognacs and brandies based on solid-
phase microextraction (SPME) in combination with gas chromatography – mass spectrometry (GC-MS). 
The work comprised optimization of SPME parameters (extraction temperature and time, concentration of 
added salt) with subsequent analysis of authentic samples and comparison of the obtained chromatograms 
using principal component analysis (PCA). According to the obtained results, increase of extraction 
temperature resulted in an increase of response of the most volatile brandy constituents. To avoid 
chemical transformations and/or degradation of the samples, the extraction temperature must be limited 
to 30!C. Increase of the extraction time lead to higher total peak area, but longer extraction times (>10 min 
for 100 µm polydimethylsiloxane and >2 min for divinylbenzene/Carboxen/polydimethylsiloxane fibers) 
caused displacement of analytes. Salt addition increased total response of analytes, but caused problems 
with reproducibility. The developed method was successfully applied for discovery of adulterated samples 
of brandy, cognac, whisky and whiskey sold in Kazakhstan. The obtained data was analyzed applying 
principal component analysis (PCA). Five adulterated brandy and whisky samples were discovered and 
confirmed. The developed method is recommended for application in forensic laboratories.
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Коньяк және брендидің жалған үлгілерін анықтаудың қатты фазалы микроэкстракция 
мен газды хроматография-масс-спектрометрияға негізделген жаңа әдісі

Мақалада коньяк және брендидің жалған үлгілерін анықтаудың қатты фазалы микроэкстракция 
(ҚФМЭ) мен газды хроматография-масс-спектрометрияға (ГХ-МС) негізделген жаңа әдісі келтірілген. 
Жұмыс ҚФМЭ параметрлерін оңтайландырудан, кейінгі реалды үлгілерді талдаудан және алынған 



хроматограммаларды басты компоненттер әдісін қолдану арқылы салыстыру. Алынған нәтижелерге 
сәйкес, экстракция температурасын жоғарлату бренди құрамындағы ең ұшқыш қосылыстардың 
жауабының жоғарлауына әкеледі. Үлгілердің химиялық трансформациясын және/немесе деграда-
циясын болдырмау үшін экстракция температурасы 300C шектеледі. Экстракция уақытын жоғарлату 
шыңның жалпы ауданының жоғарлауына әкеледі, бірақ ұзақ экстракция уақытында (полидиметил-
силоксан негізіндегі талшық үшін 10 минуттан ұзақ және дивинил бензол /Карбоксен/ полидметил-
силоксан негізіндегі талшық үшін 2 минуттан ұзақ) экстракциялық жабындыдағы бір заттар басқа 
заттардың орын басады. Тұздың қосылуы анықталатын заттардың жауабын жоғарлатады, бірақ 
қайталанымдылық тұрғысынан проблемаларды тудырады. Шығарылған әдіс Қазақстанда сатыла-
тын жалған бренди, коньяк және виски үлгілерін анықтауда сәтті қолданылды. Алынған мәліметтер 
басты компоненттер  әдісімен талданылды. Талдау нәтижелерінде бренди және вискидің бес жалған 
үлгілері анықталып, дәлелденді. Шығарылған әдіс соттық-криминалистикалық зертханаларда 
қолдануға ұсынылуы мүмкін.

Түйін сөздер:  газдық хромотография, масс-спектрометрия, коньяк, бренди, қатты фазалық 
микроэкстракция, басты компоненттер әдісі, жалған үлгі.
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Новый метод выявления поддельных коньяков и бренди  
на основе твердофазной микроэкстракции  

и газовой хроматографии – масс-спектрометрии

В статье представлен новый метод выявления поддельных коньяков и бренди, основанный на 
твердофазной микроэкстракции (ТФМЭ) и газовой хроматографии – масс-спектрометрии (ГХ-МС). 
Работа включала оптимизацию параметров ТФМЭ (температура и время экстракции, концентрация 
соли) с последующим анализом реальных образцов и сравнением полученных хроматограмм с ис-
пользованием метода главных компонент. Согласно полученным результатам, увеличение темпера-
туры экстракции приводит к увеличению отклика наиболее летучих соединений, содержащихся в 
бренди. Для предотвращения химической трансформации и/или деградации образцов температура 
экстракции должна быть ограничена 300C. Увеличение времени экстракции приводит к увеличению 
общей площади пика, но более длительная экстракция (>10 мин для волокна на основе полидиме-
тилсилоксана и >2 мин для волокна на основе дивинилбензола/Карбоксена/полидметилсилокса-
на) приводит к вытеснению из экстракционного покрытия одних аналитов другими. Добавка соли 
позволяет увеличить отклик аналитов, но вызывает проблемы с воспроизводимостью. Разработан-
ный метод был успешно применен для выявления поддельных образцов бренди, коньяка и виски, 
реализуемых в Казахстане. Полученные данные анализировали методом главных компонент. По 
результатам анализа были выявлены и подтверждены пять поддельных образцов бренди и виски. 
Разработанный метод может быть рекомендован для применения в судебно-криминалистических 
лабораториях.

Ключевые слова: газовая хроматография; масс-спектрометрия; коньяк; бренди; твердофазная 
микроэкстракция; метод главных компонент; подделка.
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0

#

1 

2 

3 78-83-1

5 96-17-3

6 105-37-3

7 123-51-3

8 97-62-1

9 

10 

11 

12 

13 

111-27-3

15 123-92-2

16 98-01-1

17 123-66-0

18 100-52-7

19 

20 111-87-5

21 19329-89-6

22 628-99-9

23 98-86-2

60-12-8

25 106-32-1

26 

27 

28 123-25-1

29 119-36-8

30 112-30-1

31 

32 110-38-3

33 

62016-18-6

35 2035-99-6

36 

37 30673-38-2

38 
39212-21-0

39 

106-33-2

36237-66-8

6309-51-9
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Continuation of table 1

#

628-97-7

Optimization of extraction time
0C 

Optimization of salt addition

0
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66

67-72

73

75 USA

76 USA

77

78

79

80

81

#

1

2 55; 102; 116 70; 88

3 55

88 60

5

6 56; 70 55; 87

7 96 39

8 88 99

9 105 106

10

11 69

12 105 77; 120

13 88; 91 92; 101; 122; 127

60

15 101; 105; 120

16 55 70

17 91

18 70; 88 55; 101

19 57; 70 127

20 133

21 155 56

22 69; 88; 126 93; 98; 101

23 70 155

69 81

25 88 101

26 70; 81 55; 69

27 69 93

28

29 105

Continuation of table 2
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Optimization of extraction temperature
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