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4.1. МЕТОДЫ КОНТРОЛЯ. ХИМИЧЕСКИЕ ФАКТОРЫ

Определение остаточных количеств пиметрозина в воде, 
пиметрозина и его основного метаболита 
5-гидрокси-пиметрозина в почве методом  

высокоэффективной жидкостной хроматографии

Свидетельство об аттестации № РОСС RU.0001.310430/0225.06.04.15.
Настоящие методические указания устанавливают порядок приме

нения метода высокоэффективной жидкостной хроматографии в сочета
нии с тройным квадрупольным масс-детектором для определения мас
совой концентрации пиметрозина в воде в диапазоне 0,0005— 
0,010 мг/дм3, пиметрозина и его основного метаболита 5-гидрокси-пиме- 
трозина в почве в диапазоне 0,005—0,1 мг/кг (каждого вещества).

Методические указания носят рекомендательный характер.
Пиметрозин
(Е)-4,5-дигидро-6-метил-4-(3-пиридилметиленамино)-1,2,4-триа-

Методические указания 
МУК 4.1.3341— 16

зин-3(2Н)-он (ШРАС)

Н
CI0H„NsO
Молекулярная масса: 217,2.
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Бесцветное кристаллическое вещество. Температура плавления: 
217 °С. Давление паров: < 4 ■ 10“3 МПа (25 °С). Плотность: 1,36. Раство
римость в органических растворителях при 25 °С (в г/дм3): ацетон -  
0,94; дихлорметан -  1,2; этилацетат -  0,26; этанол -  2,4; толуол -  0,034; 
//-октанол -  0,45; //-гексан -  <0,001. Растворимость в воде при 25 °С 
(г/дм3): 0,29 (pH 6,5). Коэффициент распределения н-октанол-вода -  
logKow = ™0,18. Стабилен на воздухе.

Гидролиз водных растворов при 25 °С: DT50 5— 12 дней (pH 5), 
616—800 дней (pH 7), 510—1 212 дней (pH 9).

Основным продуктом метаболитической деградации пиметрозина в 
почве является 5-гидрокси-пиметрозин.

Краткая токсикологическая характеристика пиметрозина. Ост
рая пероральная токсичность (LD50) для крыс -  более 5 000 мг/кг; острая 
дермальная токсичность (LD50) для крыс ~ более 2 000 мг/кг; острая ин
галяционная токсичность (LC5o) для крыс (4 часа) -  более 1 800 мг/м3.

5-гидрокси-пиметрозин
5-гидрокси-6-метил-4(пиридин-3-илметилен)-амино)-4,5-дигидро- 

(2Н)-1,2,4-триазин-З-он (ШРАС)

СюНц^Ог
Молекулярная масса 233,2.
Область применения препарата. Пиметрозин -  инсектицид сис

темного действия класса пиридинов, рекомендуемый для борьбы против 
сосущих и листогрызущих вредителей на злаковых культурах.

1. Метрологические характеристики
При соблюдении всех регламентированных условий проведения 

анализа в точном соответствии с данной методикой погрешность (и ее 
составляющие) результатов измерений при доверительной вероятности 
Р -  0,95 не превышает значений, приведенных в табл. 1 для соответст
вующих диапазонов концентраций.
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Таблица 1
Метрологические параметры

Опреде
ляемое
вещест

во

Диапазон 
определяе
мых кон

центраций, 
мг/дм3, 
мг/кг

Показа
тель точ

ности 
(граница 
относи
тельной 
погреш
ности,

Р = 0,95), 
±6, %

Показа
тель пов
торяемо

сти
(средне
квадра
тичное 

отклоне
ние пов
торяемо
сти), <7„ 

%

Показа
тель вос
произво
димости 
(средне
квадра
тичное 

отклоне
ние вос
произво

димости),
Or , %

Предел 
повторяе

мости (зна
чение до
пустимого 
расхожде
ния между 
двумя ре

зультатами 
параллель
ных опре
делений), 

г,%

Предел вос
производи
мости (зна

чение допус
тимого рас
хождения 

между двумя 
результатами 
измерений, 
полученных 

в разных 
лаборатори

ях), я , %
Вода

Пимет-
розин

от 0,0005 до 
0,010 вкл. 50 6,9 9,6 19 27

Почва
Пимет-
розин

от 0,005 до 
0,1 вкл. 50 4,9 9,8 14 27

5-гидро-
ксипиме-
трозин

от 0,005 до 
0,1 вкл. 50 4,1 8,2 11 23

Полнота извлечения веществ, стандартное отклонение, доверитель
ный интервал среднего результата для всего диапазона измерений (п = 
20) приведены в табл. 2.

Таблица 2
Полнота извлечения веществ, стандартное отклонение, 

доверительный интервал среднего результата

Метрологические параметры, Р = 0,95, п■ “  20
Определяе

мое вещество
предел об
наружения, 

мг/дм3, 
мг/кг

диапазон опре
деляемых кон

центраций, 
мг/дм , мг/кг

средняя
полнота
извлече

н и я ^

стандарт
ное от

клонение, 
%

доверитель
ный интервал 
среднего ре
зультата, %

Вода
Пиметрозин | 0,0005 0,0005—0,010 96,6 3,4 ±1,9

Почва
Пиметрозин 0,005 0,005—0,1 87,7 4,6 ±2,6
5-гидрокси-
пиметрозин 0,005 0,005—0,1 84,3 6,3 ±3,5
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2. Метод измерений
Методика основана на определении веществ с помощью высокоэф

фективной жидкостной хроматографии (ВЭЖХ) на обращенной фазе с 
тройным квадрупольным детектором.

Анализа проб отфильтрованной воды проводится непосредствен
ным вводом отфильтрованного образца в хроматограф.

Уровни пиметрозина и его метаболита 5-гидрокси-пиметрозина в 
пробах почвы определяют после экстракции буферными растворами 
10 мМ аммония ацетата последовательно с pH 5,2 и 9,0 с последующим 
центрифугированием, фильтрованием и разбавлением водой.

Количественное определение проводится методом абсолютной ка
либровки. Нижний предел измерения в анализируемом объеме пробы -  
0,5 пг.

3. Средства измерений, вспомогательные устройства, 
реактивы и материалы

3.1. Средства измерений 
Жидкостный хроматограф с тандемным масс- 
спектрометрическим детектором: тройной 
квадруполь, снабженный автоматическим 
пробоотборником и термостатом колонки 
Анализатор воды pH-метр, диапазон от 0,0 до 
14,0 pH
Барометр-анероид с диапазоном измерения 
атмосферного давления 5—790 мм рт. ст.
Весы лабораторные аналитические, наиболь
ший предел взвешивания 110 г, предел 
допустимой погрешности ± 0,1 мг 
Весы лабораторные аналитические, наиболь
ший предел взвешивания 420 г, предел 
допустимой погрешности ±0,01 г 
Колбы мерные 2-100-2 и 2-1000-2 
Меры массы
Пипетки градуированные 2-го класса точности 
вместимостью 1,0; 2,0; 5,0; 10 см3 ГОСТ 29227—91
Пробирки мерные с пришлифованной пробкой 
вместимостью 10 см3 ГОСТ 1770—74
Термометр лабораторный, пределы измерения 
-35—55 °С ТУ 25-2021.003—88

ТУ 2504-1797—75

ГОСТ Р 53228—08

ГОСТ Р 53228—08 
ГОСТ 1770—74 
ГОСТ OIMLR 111-1—09
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Цилиндры мерные 2-го класса точности вме
стимостью 10,25, 100,500 и 1 000 см3 ГОСТ 1770—74
Гигрометр с диапазоном измерений относи
тельной влажности от 30 до 90 % ТУ 25-11-1645—84

Примечание. Допускается использование средств измерения с аналогич
ными или лучшими характеристиками.

3.2. Реактивы
Пиметрозин, аналитический стандарт с 
содержанием основного компонента 99,5 %
5-Гидрокси-пиметрозин, аналитический 
стандарт с содержанием основного компонен
та 99,0 %
Азот осч, из баллона

Ацетонитрил для хроматографии, хч 
Аммония ацетат
Вода для лабораторного анализа (бидистилли- 
рованная или деионизованная)
Калий углекислый (карбонат калия, поташ), 
хч, прокаленный 
Кислота уксусная, ледяная, хч 
Натрия гидроокись (гидроксид натрия), хч 
Фосфор (V) оксид (фосфорный ангидрид, 
пентоксид фосфора), хч

Примечание. Допускается использование реактивов с более высокой ква
лификацией, не требующих дополнительной очистки растворителей.

3.3. Вспомогательные устройства, материалы 
Аппарат для встряхивания проб, орбита до 10 мм ТУ 64-1-2851—78 
Баня водяная
Баня ультразвуковая с рабочей частотой 35 кГц
Бумажный фильтр средней плотности ТУ 6-091678—95
Воронка Бюхнера ГОСТ 9147—80
Воронки химические конусные диаметром
40—45 мм ГОСТ 25336—82
Гомогенизатор бытовой
Г руша резиновая ТУ 9398-005-0576-9082—03
Колба Бунзена ГОСТ 25336—82

ГОСТ 9293—74 
(ИСО 2435-73)
ТУ 6-09-14.2167—84

ГОСТ Р 52501—05

ГОСТ 4221—76 
ГОСТ 61—75 
ГОСТ 4328—77

ТУ 6-09-4173—85
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Колба коническая плоскодонная вместимо*
стью 250—300 см3
Набор для фильтрации растворителей через 
мембрану
Насос водоструйный
Пробирки с пробкой

г3 ГОСТ 23932—90

ГОСТ 25336—82

вместимостью 10 см3 
Ректификационная колонна с числом 
теоретических тарелок не менее 30 
Ротационный вакуумный испаритель с 
мембранным насосом, обеспечивающим 
вакуум до 10 мбар
Сито лабораторное с диаметром отверстий 1 мм 
Стаканы химические с носиком вместимостью

Стекловата 
Стеклянные палочки 
Установка для перегонки растворителей 
Фильтры мембранные для фильтрации проб с 
помощью шприца, размер пор 0,22 мкм 
Холодильник обратный водяной 
Хроматографическая колонка стальная 
длиной 50 мм, внутренним диаметром 2,1 мм, 
заполненная обращенно-фазным сорбентом с 
привитыми монофункциональными полярны
ми группами С18, зернением 1,8 мкм 
Центрифуга лабораторная, роторная, скорость 
вращения до 3 500 об./мин с центрифужными 
стаканами на 100 см3
Шприц для ввода образцов для жидкостного 
хроматографа вместимостью 50—250 мм3

Примечание. Допускается использование вспомогательных средств изме
рений, устройств и материалов с аналогичными или лучшими техническими 
характеристиками.

4.1. При выполнении измерений необходимо соблюдать требования 
техники безопасности при работе с химическими реактивами по ГОСТ 
12.1.007—76, требования по электробезопасности при работе с электро-

150 и 1 000 см3 ГОСТ 25336—82

4. Требования безопасности
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установками по ГОСТ Р 12Л.019—09, а также требования, изложенные 
в технической документации на жидкостный хроматограф,

4.2. Помещение должно соответствовать требованиям пожаробезо
пасности по ГОСТ 12.1,004—91 и иметь средства пожаротушения по 
ГОСТ 12,4.009—83. Содержание вредных веществ в воздухе не должно 
превышать ПДК (ОБУВ), установленных ГН 2.2,5,1313—03 и ГН 
2,2.5.2308—07, Организация обучения работников безопасности труда -  
по ГОСТ 12.0.004—90.

4.3. При работе с газами, находящимися в баллонах под давлением 
до 15 МПа (150 кгс/см2), необходимо соблюдать «Правила устройства и 
безопасной эксплуатации стационарных компрессорных установок, воз
духопроводов и газопроводов под давлением», ПБ-03-576-03, Запреща
ется открывать вентиль баллона, не установив на нем понижающий ре
дуктор.

5. Требования к квалификации операторов
К выполнению измерений допускают специалиста, прошедшего 

обучение, освоившего методику, владеющего техникой, имеющего опыт 
работы на жидкостном хроматографе, подтвердившего эксперименталь
но соответствие получаемых результатов нормативам контроля погреш
ности измерений по п.13,

К проведению пробоподготовки допускают оператора с квалифи
кацией «лаборант», имеющего опыт работы в химической лаборатории.

6. Условия измерений
При выполнении измерений соблюдают следующие условия:
• процессы приготовления растворов и подготовки проб к анализу 

проводят при температуре воздуха (20 ± 5) °С и относительной влажно
сти не более 80 %;

• выполнение измерений на жидкостном хроматографе проводят в 
условиях, рекомендованных технической документацией к прибору.

7. Подготовка к выполнению измерений
Измерениям предшествуют следующие операции: очистка органи

ческих растворителей (при необходимости), приготовление растворов, 
градуировочных растворов и растворов внесения, смесей для экстрак
ции, кондиционирование хроматографической колонки, установление 
градуировочных характеристик.
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7.1. Очистка ацетонитрила
Ацетонитрил кипятят с обратным холодильником над пентоксидом 

фосфора (на 1 дм3 ацетонитрила 20 г пентоксида фосфора) не менее 
1 часа, после чего перегоняют, непосредственно перед употреблением 
ацетонитрил повторно перегоняют над прокаленным карбонатом калия 
(на 1 дм3 ацетонитрила 10 г карбоната калия).

7.2. Приготовление 10 м М  аммония ацетатных буферов 
(pH 5,2 и pH  9)

7.2. L Приготовление 10%-го раствора уксусной кислоты. В мер
ную колбу вместимостью 100 см3, содержащую 50—60 см3 дистиллиро
ванной воды, помещают 10 см3 ледяной уксусной кислоты, доводят во
дой до метки, тщательно перемешивают.

7.2.2. Приготовление 10 мМ аммония ацетатного буфера (pH 5,2). 
Растворяют 0,77 г аммония ацетата в 800 см3 дистиллированной воды. 
Доводят pH до (5,2 ±0,1) 10%-го водным раствором уксусной кислоты 
(контроль по pH-метру). Переносят в мерную колбу вместимостью 
1 000 см3, доводят водой до метки, тщательно перемешивают. Раствор 
хранят 7 дней при комнатной температуре.

7.2.3. Приготовление 1 М  раствора гидроксида натрия. В мерную 
колбу вместимостью 100 см3, содержащую 50—60 см3 дистиллирован
ной воды, помещают 4 г гидроксида натрия, доводят водой до метки, 
тщательно перемешивают.

7.2.4. Приготовление 10 мМ  аммония ацетатного буфера (pH 9). 
Растворяют 0,77 г аммония ацетата в 800 см3 дистиллированной воды. 
Доводят pH до (9,0 ±0,1) 1М раствором гидроксида натрия (контроль по 
pH-метру). Переносят в мерную колбу вместимостью 1 000 см3, доводят 
водой до метки, тщательно перемешивают. Раствор хранят 7 дней при 
комнатной температуре.

7.3. Подготовка смеси ацетонитрил-вода
В мерную колбу вместимостью 1 000 см3 помещают 500 см3 ацето

нитрила, добавляют 500 см3 бидистиллированной или деионизованной 
воды, перемешивают, фильтруют через мембранный фильтр, дегазируют.

Смесь хранят в темном месте (в емкости из темного стекла) не бо
лее 14 дней.

10
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7,4, Кондиционирование хроматографической колонки для ВЭЖХ
Промывают колонку смесью ацетонитрил-вода (1 : 1, по объему), 

приготовленной по п. 73, при скорости подачи растворителя 0,4 см3/мин 
до установления стабильной базовой линии.

Перед началом анализа колонку промывают водой при скорости 
подачи растворителя 0,4 см3/мин в течение 15 мин.

7.5. Приготовление градуировочных растворов и растворов внесения
7.5Л. Исходный раствор пиметрозина для градуировки (концен

трация 100 мкг/см3) В мерную колбу вместимостью 100 см3 помещают 
0,0100 г пиметрозина, добавляют 50—70 см3 ацетонитрила, перемеши
вают, доводят ацетонитрилом до метки, вновь перемешивают. Раствор 
хранят в холодильнике при температуре (4 ± 2) °С в течение месяца.

7.5.2. Исходный раствор 5-гидрокси-пиметрозина для градуировки 
(концентрация 100 мкг/см3). В мерную колбу вместимостью 100 см3 
помещают 0,0100 г 5-гидрокси-пиметрозина, добавляют 50—70 см3 аце
тонитрила, перемешивают, доводят ацетонитрилом до метки, вновь пе
ремешивают. Раствор хранят в холодильнике при температуре (4±-2^°С в 
течение месяца.

Растворы № 1—9 готовят объемным методом путем последова
тельного разбавления исходных растворов для градуировки.

7.5.3. Растворы М  1 пиметрозина ши 5-гидрокси-пиметрозина для 
градуировки и внесения (концентрация каждого вещества I мкг/смг3). В 
мерную колбу вместимостью 100 см3 помещают 1 см3 исходного рас
твора пиметрозина (п. 7.5.1) или 5-гидрокси-пиметрозина (п. 7,5*2) с 
концентрацией 100 мкг/см3, разбавляют ацетонитрилом до метки, пере
мешивают. Растворы № 1 хранят в холодильнике при температуре 
(4 ± 2) °С в течение 1 месяца.

Растворы с концентрацией 1 мкг/см3 используют для приготовле
ния проб с внесением при оценке полноты извлечения веществ методом 
«внесено-найдено», а также контроле качества результатов измерений 
методом «добавок».

7.5.4. Раствор № 2 пиметрозина ши 5-гидрокси-пиметрозина для 
градуировки и внесения (концентрация каждого вещества 0,01 мкг/см3). 
В мерную колбу вместимостью 100 см3 помещают по 1,0 см3 градуиро
вочных растворов № 1 с концентрацией пиметрозина и 5-гидрокси-пи- 
метрозина 1,0 мкг/см3 (п. 7.53), доводят до метки смесью ацетонитрил- 
вода (1 : 1, по объему), приготовленной по п. 73, тщательно перемеши
вают, получают рабочий раствор № 2 с концентрацией пиметрозина и 5-
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гидрокси-пиметрозина 0,1 мкг/см3. Раствор № 2 хранят в холодильнике 
при температуре (4 ± 2) °С в течение 1 месяца.

7.5.5. Рабочие растворы № 3—9 пиметрозина гит 5-гидрокси-пиме- 
трозина для градуировки (концентрация каэюдого вещества по 0,5— 
10,0 нг/см3). В 7 мерных колб вместимостью 100 см3 помещают по 0,5; 
1,0; 2,0; 4,0; 5,0; 8,0 и 10,0 см3 градуировочного раствора № 2 с концен
трацией пиметрозина или 5-гидрокси-пиметрозина 0,01 мкг/см3 
(п, 7.5.4), доводят до метки смесью ацетонитрил-вода (1 : 1, по объему), 
приготовленной по п. 7.3, тщательно перемешивают, получают рабочие 
растворы № 3—9 с концентрацией пиметрозина или 5-гидрокси- 
пиметрозина по 0,5; 1,0; 2,0; 4,0; 5,0; 8,0 и 10,0 нг/см3 соответственно.

Растворы хранят в холодильнике при температуре (4 ± 2) °С в тече
ние 1 месяца.

7.6. Установление градуировочных характеристик
Градуировочные характеристики, выражающие зависимость пло

щади пика (I) от концентрации пиметрозина и 5-гидрокси-пиметрозина в 
растворе (нг/см3), устанавливают методом абсолютной калибровки по 
7 растворам для градуировки.

В инжектор хроматографа вводят по 1 мм3 каждого градуировочно
го раствора и анализируют в условиях хроматографирования по п. 9.3. 
Осуществляют не менее 5 параллельных измерений.

8. Отбор и хранение проб
Отбор проб производится в соответствии с правилами, определен

ными ГОСТ Р 31861— 12 «Вода. Общие требования к отбору проб», 
ГОСТ 1743.01—83 «Почва, общие требования к отбору проб», ГОСТ 
26950—89 «Почвы. Отбор проб», «Унифицированными правилами от
бора проб сельскохозяйственной продукции, продуктов питания и объ
ектов окружающей среды для определения микроколичеств пестицидов 
(№2051—79 от 21.08.79).

Отобранные пробы хранят в стеклянной или полиэтиленовой таре в 
холодильнике в темноте не более 5 дней. Для длительного хранения об
разцы замораживают и хранят при температуре не выше -18 °С.

Перед анализом образцы воды фильтруют через неплотный бумаж
ный фильтр, образцы почвы просеивают через сито с отверстиями диа
метром 1 мм.
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9. Выполнение определения 

9Л. Вода
Подготовка проб к определению
Образец отфильтрованной воды тщательно перемешивают и анали

зируют на содержание пиметрозина в условиях хроматографирования по 
п. 9.3.

9.2. Почва
Экстракция и подготовка проб к определению
Образец почвы массой 5 г помещают в центрифужный стакан вме

стимостью 100 см3, вносят 2 см3 10 мМ раствора аммония ацетата pH 5,2 
(подготовленного по п. 7.2.2) и 8 см3 ацетонитрила, интенсивно переме
шивают в течении 30 с, затем помещают на встряхиватель и оставляют 
на 30 мин. Полученный экстракт центрифугируют в течение 10 мин со 
скоростью вращения 3 500 об./мин.

Надосадочную жидкость переносят в мерный цилиндр вместимо
стью 25 см3.

К осадку в центрифужном стакане добавляют 2 см3 10 мМ раствора 
аммония ацетата с pH 9,0 (подготовленного по п. 7.2.4) и 8 см3 ацето
нитрила, интенсивно перемешивают в течение течении 30 с, затем по
мещают на встряхиватель на 30 мин. Экстракт центрифугируют в тече
ние 10 мин со скоростью вращения 3 500 об./мин.

Полученные экстракты объединяют в мерном цилиндре, переме
шивают, доводят объем до 20 см3 дистиллированной водой, аликвоту 
подготовленного экстракта, объемом 4 см3 (соответствует I г образца) 
переносят в пробирку на 10 см3, упаривают (отдувают) при комнатной 
температуре током воздуха до объема ~ 1 см3. Доводят дистиллирован
ной водой до объема 10 см3, перемешивают и анализируют на содержа
ние пиметрозина и 5-гидрокси-пиметрозина в условиях хроматографи
рования по п. 9.3.

9.5. Условия хроматографирования
Измерения выполняют при следующих режимных параметрах.
Жидкостный хроматограф с тандемным масс-спектрометрическим 

детектором: тройной квадруполь с источником ионизации, оснащенным 
соосной подачей горячего азота для эффективной десольвации ионов.

Источник ионизации: электростатическое распыление.
Режим работы: регистрация дочерних положительных ионов после 

разрушения материнских ионов (регистрация «перехода»).

13
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Пиметрозин
Материнский ион (масса/заряд): 218,1.
Дочерние ионы (масса/заряд): 105,1 (количественный расчет), 78,2. 
Напряжение на фрагментаторе, В: 106.
Энергия разрушения (соударения), В: 18 (105,1 масса/заряд) и 50 

(78,2 масса/заряд),
5-гидрокси-пиметрозин 
Материнский ион (масса/заряд): 234,1.
Дочерние ионы (масса/заряд): 105,1 (количественный расчет), 78,2. 
Напряжение на фрагментаторе, В: 106.
Энергия разрушения (соударения), В: 22 (105,1 масса/заряд) и 54 

(78,2 масса/заряд).
Скорость сканирования: 200 мс.
Давление на распылителе: 20 psl
Скорость осушающего газа 1 (азот): 10 дм3/мин.
Температура газа 1: 325 °С.
Скорость газа 2 (азот): 12 дм3/мин.
Температура газа 2:400 °С.
Температура квадрунолей (1 и 3): 100 °С.
Хроматографическая колонка стальная длиной 50 мм, внутренним 

диаметром 2,1 мм, заполненная обращенно-фазным сорбентом с приви
тыми монофункциональными полярными группами С18, зернением 
1,8 мкм.

Температура колонки: 30 °С.
Скорость потока элюента: 0,4 см3/мин.
Объем вводимой пробы: 1 мм3.
Подвижная фаза -  градиентная подача растворителей: растворитель 

А -  ацетонитрил, растворитель В -  вода:
Время, мин Растворитель А, % Растворитель В, %

0 0 100
0,2 0 100
4,0 25 75
4,2 90 10
5,0 0 100

Линейный диапазон детектирования 0,5—10 пг.
Образцы, дающие пики большие, чем градуировочный раствор с 

концентрацией 0,5 нг/см3, разбавляют смесью ацетонитрил-вода (1:1 
по объему) не более чем в 50 раз.
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10. Обработка результатов анализа
Содержание пиметрозина в пробах воды и почвы (для почвы с уче

том его основного метаболита 5-гидрокси-пиметрозина в эквиваленте 
действующего вещества) (АГ, мг/дм3, мг/кг) рассчитывают по формуле:

Х = (А + В-К)'У-С  
1000-т

, где

А, В -  концентрации пиметрозина и 5-гидрокси-пиметрозина соот
ветственно, найденные по градуировочным графикам в соответствии с 
величинами площадей хроматографических пиков, нг/см3;

V -  объем экстракта, подготовленного для хроматографирования,
см3;

т -  масса (объем) анализируемого образца, г (дм3);
С -  коэффициент, учитывающий объем экстракта, взятого д ля ана

лиза, С « 1 (вода), С ~ 4 (почва);
К  -  коэффициент пересчета содержания метаболита 5-гидрокси-пи

метрозина на эквивалент пиметрозина по соотношению молекулярных 
масс (равен 0,93).

11. Проверка приемлемости результатов 
параллельных определений

За результат анализа принимают среднее арифметическое результа
тов двух параллельных определений, расхождение между которыми не 
превышает предела повторяемости:

2-|ЛГ, — ЛГа[-100
< г , где О)

X h Х2 -  результаты параллельных определений, мг/дм3 (мг/кг); 
г -  значение предела повторяемости (табл. 1), при этом г = 2,8-о>. 
При невыполнении условия (1) выясняют причины превышения 

предела повторяемости, устраняют их и вновь выполняют анализ.

12. Оформление результатов
Результат анализа представляют в виде:

( X  ± А) мг/дм3 (мг/кг) при вероятности Р -  0,95, где
X -  среднее арифметическое результатов определений, признан

ных приемлемыми, мг/дм3 (мг/кг);
А -  граница абсолютной погрешности, мг/кг:
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100
где

д -  граница относительной погрешности методики (показатель точ
ности в соответствии с диапазоном концентраций, табл. 1), %.

Если содержание компонента менее нижней границы диапазона 
определяемых концентраций, результат анализа представляют в виде: 

«содержание пиметрозина в пробах воды -  менее 0,0005 мг/дм3, 
пиметрозина и 5-гидрокси-пиметрозина в пробах почвы -  менее 
0,005мг/кг»*'.

0,0005 мг/дм3 и 0,005 мг/кг -  пределы обнаружения в пробах воды и поч
вы соответственно.

13. Контроль качества результатов измерений
Оперативный контроль погрешности и воспроизводимости измере

ний осуществляется в соответствии с ГОСТ Р ИСО 5725-1-6—02 «Точ
ность (правильность и прецизионность) методов и результатов измере
ний».

13J ,  Контроль стабильности градуировочной характеристики.
Контроль стабильности градуировочной характеристики проводят в 

начале и по окончании каждой серии анализов.
При контроле стабильности градуировочной характеристики про

водят измерения не менее 2 образцов концентраций для градуировки, 
содержание пиметрозина и 5-гидрокси-пиметрозина в которых должно 
охватывать весь диапазон концентраций от 0,5 до 10,0 нг/см .

Градуировочная характеристика считается стабильной, если для 
каждого из используемого для контроля градуировочного раствора со
храняется соотношение:

Л = ( Х - С ) - Ю О
< В , где (2)

X  -  концентрация пиметрозина или 5-гидрокси-пиметрозина в про
бе при контрольном измерении, нг/см3;

С -  известная концентрация градуировочного раствора пиметрози
на или 5-гидрокси-пиметрозина, взятая для контроля стабильности гра
дуировочной характеристики, нг/см3;

В -  норматив контроля погрешности градуировочной характеристи
ки, % (равен 10 %, при Р = 0,95).

Если величина расхождения (А) превышает 10%, делают вывод о 
невозможности применения градуировочной характеристики для даль
нейших измерений. В этом случае выясняют и устраняют причины не-
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стабильности градуировочной характеристики и повторяют контроль ее 
стабильности с использованием других градуировочных растворов пи- 
метрозина и 5-гидроксми-пиметрозина, предусмотренных МВИ. При 
повторном обнаружении нестабильности градуировочной характеристи
ки устанавливают ее заново согласно п. 7.6.

Стабильность результатов измерений контролируют перед прове
дением измерений, анализируя один из градуировочных растворов.

13.2. Плановый внутрилабораторный оперативный контроль про
цедуры выполнения анализа проводится методом «добавок».

Величина добавки Сд должна удовлетворять условию:

С а >  \ . х  + \ х ”  гДе

(±Д ?^,) -  характеристика погрешности (абсолютная по
грешность) результатов анализа, соответствующая содержанию компо
нента в испытуемом образце (расчетному значению содержания компо
нента в образце с добавкой соответственно), мг/дм3 (мг/кг).

Допустимо характеристику погрешности результата анализа при 
внедрении методики в лаборатории устанавливать с последующим 
уточнением по мере накопления информации на основе выражения 
Дл = ± 0,84 Д, где Д -  граница абсолютной погрешности, мг/дм3 (мг/кг):

Л - * *
100

где

5 -  граница относительной погрешности методики (показатель точ
ности в соответствии с диапазоном концентраций, табл. 1), %.

Результат контроля процедуры Кк рассчитывают по формуле:
Кк= Х !- X - С &  где

Х \  X ,  С0 -  среднее арифметическое результатов параллельных 
определений (признанных приемлемыми по п. 11) содержания компо
нента в образце с добавкой, испытуемом образце, концентрация добавки 
соответственно, мг/дм3 (мг/кг).

Норматив контроля К рассчитывают по формуле:

К  =  +  Д л.*

Проводят сопоставление результата контроля процедуры (Кк) с 
нормативом контроля (К).
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Если результат контроля процедуры удовлетворяет условию
О)

процедуру анализа признают удовлетворительной.
При невыполнении условия (3) процедуру контроля повторяют. 

При повторном невыполнении условия (3) выясняют причины, приво
дящие к неудовлетворительным результатам, и принимают меры по их 
устранению.

13.3. Проверка приемлемости результатов измерений, полученных 
в условиях воспроизводимости.

Расхождение между результатами измерений, выполненных в усло
виях воспроизводимости (разное время, разные операторы, разные лабо
ратории), не должно превышать предела воспроизводимости (R):

Xu Х2 -  результаты измерений, выполненных в условиях воспроиз
водимости (разное время, разные операторы, разные лаборатории), 
мг/дм3 (мг/кг);

R -  предел воспроизводимости (в соответствии с диапазоном кон
центраций, табл. 1), %.

(4)



Определение остаточных количеств пиметрозина в воде, 
пиметрозина и его основного метаболита 5-гидрокси-пиметрозина 
в почве методом высокоэффективной жидкостной хроматографии
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