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У Т В Е Р Ж Д А Ю

Р ук оводитель  Ф едер альн ой  с луж бы  

по надзору в сф ере защиты прав 

потребителей  и б ла гоп олучи я  человека, 

Главны й  государственны й санитарны й 

врач Р осси й ск ой  Ф едерации

А . Ю . П оп о в а

24 ию ля 2014 г.

4. К  М Е Т О Д Ы  К О Н Т Р О Л Я . Х И М И Ч Е С К И Е  Ф А К Т О Р Ы

Определение остаточных количеств диметоморфа 
в салате методом высокоэффективной жидкостной 

хроматографии

Методические указания 
МУК 4.1.3186—14

Свидетельство о м етрологи ческ ой  аттестации № 01 .5 .04 .163/  

01.00043/2014.

Н астоящ ие м етодические указания устанавливаю т порядок п р и м е­

нения м етода вы сокоэф ф ективной ж идк остной  хром атограф ии д ля  о п ­

ределен и я  массовой концентрации дим етом орф а в салате в ди апазон е 

концентраций 0, 1— 1,0 мг/кг.

М етодические указания носят реком ендательны й  характер.

Название дей ствую щ его  вещ ества по И С О : диметоморф .

Название дей ствую щ его  вещ ества по И Ю П А К : (£ ,Z )-4 - [3 - (4 -х л о р о -  

ф ен и л )-3 -(3 ,4 -ди м етоксиф ени л)акри лои л ]м орф оли н .

(£ ,2 )-4 - [3 -(4 -хлор оф ен и л )-3 -(3 ,4 -д и м еток си ф ен и л )-1 -ок со -2 -п р оп е- 

н и л ]м ор ф оли н  (C A S ).

57



М У К  4.1 .3186— 14

С труктурная ф ор м ула :

(Е)- (Z)-

Э м пирическая ф ор м ула : C 21H 22C IN O 4.

М о лек уля р н а я  м асса: 387,9.

С м есь  и зом ер ов  пр едставляет  со б о й  бесц ветны е к р и сталлы  с тем ­

пер атур ой  п лавлен и я  125,2— 149,2 °С . (Е )-и зо м е р  и м еет  тем п ер атур у  

п ла влен и я  136,8— 138,3 °С , давлен ие пара 9,7 х  10~4 м П а  (2 5  °С ). (Z ) -  

и зом ер  им еет т е м п ер а т ур у  плавления 166,3— 168,5 °С , да в лен и е  пара

К О х  Ю '3 м П а (25 °С ).

К оэф ф ициент р асп р еделен и я  в си стем е  н -ок тан олчвод а  K ow lgP  =  

2.63 д ля  (Е )-и зо м ер а ; 2 Ч73 для  ( 2 )-и зом ер а  (2 0  °С ).  Р а створ и м ость  в воде 

81Л  (p H  5 ), 49,2  (p H  7 ), 41 ,8  (p H  9 ) (м г/дм 3, 20  °С ).

Р аств ор и м ость  в ор ган и ческ и х  р аствор и телях  (м г/дм 3, 20  °С ) :  н -гек-

сан -  0 .11; т о л у о л  -  49 ,5 ; ди хлор м етан  -  461; м етан ол  -  39; ацетон  -  100; 

эти ла ц ета т  - 48,3.
Г и д р о ли ти ч еск и  и терм ическ и  с та би лен  в н ор м а льн ы х  у с лов и я х . 

(Е ) -  и (Z)-H30Mep п ер ех о д я т  д р у г  в д р у га  на свету .

К ра т ка я  т о к си к о л о ги ч е ск а я  ха ракт ерист ика . L D 50 д ля  кры с -  

3 500— 4 300, м ы ш ей  -  3 700— 5 000 мг/кг. О страя  кож ная акти вность 

д ля  кры с L D 50 >  5 000  мг/кг. Н е  ирритант д ля  кож и и гла з  (к р о ли к и ). 

И н га ляц и он н а я  а к ти в н ость  Ь С 50 >  4 ,2  мг/дм3. L D 50 д л я  п ч ёл  

>  100 мкг/особь.

О б л а ст ь  при м ен ен и я . Л о к а льн ы й  си стем н ы й  ф унгиц ид, и н ги би тор  

образован и я  к леточ н ой  стен к и  гр и б н ого  оом иц ета , и н ги би тор  р оста  и 

сп ор он ош ен и я  гр и бов .
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1. Погрешность измерений
П р и  с о б л ю д е н и и  всех  р еглам ен ти р ован н ы х  у с л о в и й  проведения 

анализа в т о ч н о м  соответстви и  с д а н н ой  м етоди к ой  п о гр еш н о сть  (и  ее 

со ста в ля ю щ и е ) р езульта тов  и зм ер ен и й  при д ов ер и тельн о й  вероятности  

Р  =  0,95 не превы ш ает значений , п р иведен ны х в табл . 1 д л я  соотв етст ­

вую щ и х ди ап азон ов  концентраций.
Т а б л и ц а  1

Метрологические параметры

Объект
анализа

Диапазон 
определяе­
мых кон­

центраций, 
мг/кг 

(мг/дм3)

Показатель по­
вторяемости 

(относительное 
среднеквадра­

тическое откло­
нение повто­

ряемости), ог, %

Показатель
внутрилабо-

раторной
прецизион­

ности,
ОНл. %

Показа­
тель вос­
произво­
димости,
CTr,%

Показатель 
точности* 
(границы 

относитель­
ной погреш­

ности),
± 6, %

Салат © Т о 7 9 12 23
’ Соответствует расширенной неопределенности UomfL при коэф< 
та£ = 2

>ициенте охва-

Т а б л и ц а  2

Полнота извлечения диметоморфа, стандартное отклонение, 
доверительный интервал среднего результата для п = 20, Р = 0,95

Анализируе­
мый объект

Предел 
обнаруже­
ния, мг/кг 
(мг/дм3)

Диапазон оп­
ределяемых 

концентраций, 
мг/кг (мг/дм3)

Полнота 
извлече­
ния, %

Стандарт­
ное от­

клонение, 
S

Доверитель­
ный интервал 
среднего ре­
зультата, ± %

Салат 0,1 0,1— 1,0 93,6 3,69 5,17

2. Метод измерений
М ето д и к а  осн ован а  на о п р е д е ле н и и  ди м етом орф а м е т о д о м  в ы сок о ­

эф ф ективной  ж идк остн ой  хр ом атогр аф и и  (В Э Ж Х ) с и сп ользов а н и ем  

у л ьтр а ф и о лет о в о го  д етектора  ( У Ф )  п о с л е  е го  и зв леч ен и я  и з образцов  
а ц етон и тр и лом  и  п о сл ед ую щ ей  о ч и стк и  м етодом  твер д оф а зн ой  экстрак­

ции (Т Ф Э ) .
И ден ти ф и кац ия  д и м етом ор ф а  пр оводится  п о  в р ем ен и  удер ж и ва­

ния, к о ли ч ест в ен н о е  оп р ед елен и е  -  м ето д о м  а б со лю т н о й  к али бровки .

И зб и р а т ельн о ст ь  м етода  обесп еч и в а ется  сочета н и ем  у с л о в и й  п од ­

готовк и  п р о б  и  хром атограф ирован ия .
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3. Средства измерений, реактивы, вспомогательные 
устройства и материалы

3. L  С р е д ст в а  и зм е р е н и й  

Ж идкостны й хром атограф  с бы стросканирую щ им 

У Ф -д е т е к т о р о м , сн а бж ен н ы й  дегазатором , 

автоматическим пр обоотборн иком  и термостатом  

колон к и
В есы  анали тические с п р ед елом  взвеш ивания до  

210 г  и пределом  допусти м ой  погреш ности 0,2 м г 

В есы  техн и ч еск и е  с п р ед елом  взвеш ивания до  
400 г  и д о п усти м о й  п о гр еш н остью  0,1 г 

К о л б ы  м ер н ы е на 10, 100 и 250 см 3 
М и к р одозатор ы  о д н ок а н а льн ы е  пер ем ен н ого  

объем а  о т  200 д о  1 000 м м 3 и о т  1 д о  5 см 3 
Ц и ли н др ы  м ер н ы е  на  50 и 100 см 3

Г О С Т  24104— 01

Г О С Т  24104— 01 

Г О С Т  23932— 90

Г О С Т  23932— 90

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

3.2. Реактивы
Д и м етом ор ф  -  ана ли ти ч еск и й  стандарт с 

содерж анием  о с н о в н о го  вещ ества  99,0 %  
А ц етон , осч

А ц ет о н и тр и л  д л я  В Э Ж Х

В ода  для  ла б о р а т о р н о го  анализа  (б и д и ст и лли -

рованная, д еи он и зов а н н а я )

н-Гексан , хч

К и слота  ортоф осф ор н ая , хч

М агн и й  с ер н о -к и слы й  сем и водн ы й , хч

Н атрий сер н о -к и слы й  безвод н ы й , хч

Н атрий х ло р и ст ы й , чда

С м есь  №  1: г е к са н -а ц ето н  в соотн ош ен и и  9 : 1
по о б ъ е м у

С м есь  №  2: ге к с а н -а ц е т о н  в соотн ош ен и и  4 : 1 
по о б ъ е м у

П одвиж ная ф аза д л я  В Э Ж Х : см есь  ацетонит­

ри ла  и 0,005 М  о р то ф осф ор н ой  ки слоты  в с о ­

отн ош ени и  35 : 65

Т У  6-09-3513— 86 

Т У  2634-002-04715285— 12

Г О С Т  Р  52501— 05 

Т У  6-09-3375— 78 

Г О С Т  6552— 80 

Г О С Т  4523— 77 

Г О С Т  4166— 76 
Г О С Т  4233— 77
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Примечание. Допускается использование реактивов с более высокой ква­
лификацией, не требуюших дополнительной очистки растворителей.

5.5. В сп о м о га т е л ь н ы е  у с т р о й с т в а  и  м а т е р и а л ы

А н а ли ти ч еск а я  колонка, заполн ен н ая  с о р б е н ­

т о м  с привиты м и м он оф ун к ц и он а льн ы м и  п о ­

л я р н ы м и  группам и С 18  (1 0 0  х  2 ,1 ) м м , 1,7 м км  

К о л б ы  к р углод он н ы е  на ш ли ф е в м ести м о сть ю  

1 0 ,2 5 , 100 см 3 Г О С Т  9737— 93

П а тр он ы  д ля  Т Ф Э  на о сн ов е  си ли к а геля  с  пр и ­

в и ты м и  ам иногр уппам и  Т У  4215-002-05451931— 94

П р о б и р к и  п о ли п р оп и лен ов ы е  цен триф уж ны е с 

кры ш кам и  объ ем ом  50 см 3 
Р ота ц и он н ы й  вакуум ны й  и сп а р и тель  с м е м ­

бр ан н ы м  насосом , о б есп еч и в а ю щ и м  вак уум  д о  

10 м бар

С такан ы  хим ические в м ести м о сть ю  150 с м 3 Г О С Т  25336— 82

Ф и л ь т р ы  бум аж ны е б ы стр о й  ф и льтрац ии  Т У  6 .091678— 86

Ц ен тр и ф уга  с м акси м альн ой  р а б о ч ей  ч а сто той  

вращ ения 4 000 об./мин 

У с т р о й с т в о  п ер ем еш иваю щ ее (5 0 — 200  к о л е ­

ба н и й  в м и н ) Т У  4389-007-44330709— 11

Примечание. Допускается применение оборудования с аналогичными или 
лучшими техническими характеристиками.

4. Требования безопасности
4.1. П р и  вы п олн ен и и  и зм ер ен и й  н е о б х о д и м о  со б лю д а ть  тр ебован и я  

т ех н и к и  безоп асн ости  при р а б о т е  с  хи м и ч еск и м и  реактивам и  по  

Г О С Т  12.1.007— 76, требован и я  п о  э лек тр о б езо п а сн о ст и  пр и  р а боте  с 

э лек тр оустан овк ам и  по Г О С Т  12.1.019— 09, а такж е тр ебовани я , и з л о ­

ж ен н ы е  в техн и ческ ой  д ок ум ен та ц и и  на ж идк остн ы й  хром атограф .

4 .2 . П ом ещ ен и е  ла б о р а то р и и  д о л ж н о  б ы т ь  о б о р уд о в а н о  п р и то ч н о ­

в ы тяж н ой  вентиляцией , соотв етств ов а ть  тр ебован и ям  п ож а р н ой  б е зо ­

п а сн о сти  п о  Г О С Т  12.1.004— 91 и и м еть  ср едства  п ож ар отуш ен и я  

п о  Г О С Т  12.4.009— 83. С од ер ж ан и е  вр ед н ы х  вещ еств  в в о зд ух е  не  д о л ж ­

н о  пр евы ш ать П Д К  (О Б У В ) ,  у с т а н о в ле н н ы х  Г Н  2.2 .5 .1313— 03 и 

2 .2 .5 .2308— 07.
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О ргани зац ия  о б уч ен и я  работник ов  безоп а сн ости  труда  -  по Г О С Т  

12.0 .004— 90.

5. Требования к квалификации операторов
И зм ер ен и я  в соотв етстви и  с н а стоящ ей  м етоди кой  м ож ет в ы п о л ­

нять сп ец и али ст -хи м и к , и м ею щ и й  о п ы т  р а боты  м етодом  вы сокоэф ф ек­

ти вной  ж и д к остн ой  хром атограф ии , о зн а к ом лен н ы й  с рук овод ством  по 

эксп луатац и и  хром атограф а, о свои вш и й  д а н н ую  м етодику  и под твер ­

ди вш ий  эк сп ер и м ен та льн о  соотв етстви е  п о луч а ем ы х  р езульта тов  н ор ­

м ативам  к он тр оля  п огр еш н ости  и зм ер ен и й  п о  п. 13.

6. Условия измерений
П ри  вы п олн ен и и  и зм ерений  в ы п о лн я ю т  с лед ую щ и е  услови я :

• процессы  п р и готовлен и я  раствор ов  и п од готовки  п р об  к ана ли зу  

проводят при тем п ер а тур е  в озд уха  (2 0  ±  5 ) °С  и отн оси тельн ой  в ла ж н о­

сти не б о л е е  80 % ;

•  в ы п олн ен и е  изм ерений  на ж и дк остн ом  хром атограф е пр оводят  в 

у с ло в и я х , р ек ом ен д ован н ы х  техн и ч еск ой  док ум ен тац и ей  к п р ибору .

7. Подготовка к определению
7./. К о н д и ц и о н и р о в а н и е  к о л о н к и

П ер ед  н а ч а лом  анализа к о ло н к у  к он ди ц и он и р ую т в потоке п од ­

виж ной фазы ( 0,1— 0,2 см 3/мин) д о  ста би ли за ц и и  н улев ой  ли н и и .

7.2. К о н д и ц и о н и р о в а н и е  п а т р о н а  дл я  Т Ф Э

П атроны  д ля  Т Ф Э  на о сн о в е  си ли к а геля  с привиты м и а м и н огр уп ­

пами (0 ,4  г ) п р ом ы ваю т 2 см 3 см еси  №  2, затем  3 см 3 см еси  №  1.

7.5. П р и го т о в л е н и е  р а с т в о р о в

7.3.1. Раствор ортофосфорной кислоты 0,005 М. В м ер н ую  к о л б у  

о б ъ е м о м  1 д м 3 п о м ещ а ю т  (0 ,5  ±  0 ,01 ) г  98 % -й  ор тоф осф орной  к и слоты , 

р астворяю т в б и д и ст и лли р о в а н н о й  вод е  и  д о в о д я т  объ ем  д о  метки.

7.3.2. Для приготовления подвижной фазы см еш иваю т а ц етон и тр и л  

с 0,005 М  раствор ом  ор тоф осф ор н ой  к и слоты  в соотн ош ен и и  35 : 65 по  

о б ъ ё м у , и сп о ль зуя  м ер н ы е ц и ли ндр ы .
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7.4. П р и го т о в л е н и е  о с н о в н о г о  и  гр а д у и р о в о ч н ы х  р а с т в о р о в

7.4.1. Основной раствор с концентрацией 0,5 мг/см3. Т о ч н у ю  на­

в еск у  ди м етом орф а (5 0  ±  0 ,5 ) м г  пом ещ аю т в м ер н ую  к о л б у  в м ести м о ­

сть ю  100 см 3, растворяю т в ац етон и тр и ле  и д ов одят  о б ъ е м  до  м етки  аце­

то н и тр и лом .

7.4.2. Приготовление градуировочных растворов
Г р а д уи р овочн ы е р аствор ы  с концентрациям и  ди м етом ор ф а  0 ,05 ;

0 ,1 ; 0,2; 0,5 и 1 ,0мкг/см3 го то в я т  м етод ом  п о сл ед о в а тельн о го  р а зба в ле ­

ния по  о б ъ е м у , и сп ользуя  р а ств ор  подвиж ной  фазы (с м е с ь  ац етонитрила  

и 0,005 М  ор тоф осф орной  к и сло т ы  в соотн ош ен и и  35 : 65 ).

7.4.2.1. Раствор Ns 1 с концентрацией 1,0 мкг/см3. В  м ер н ую  к о л б у  

вм ести м остью  100 см 3 в н осят  0,2 см 3 о сн о в н о го  раствора  и д ов одят  д о  

м етки  подвиж ной  фазой.

7.4.2.2. Раствор Ия 2 с концентрацией 0,5 мкг/см3. В  м ер н ую  к о л б у  

вм ести м остью  10 см 3 п о м ещ а ю т  5,0 см 3 раствора  №  1 и дов одят о б ъ е м  

д о  м етки  подвиж ной  ф азой.

7.4.2.3. Раствор Ия 3 с концентрацией 0,2 мкг/см3. В  м ер н ую  к о л б у  

вм ести м остью  10 см 3 п о м ещ а ю т  2 см 3 раствора №  1 и дов од ят  о б ъ е м  д о  

м етки  подвиж ной  фазой.

7.4.2.4. Раствор Ия 4 с концентрацией 0,1 мкг/см3. В  м ер н ую  к о л б у  

вм ести м остью  10 см 3 п о м ещ а ю т  1 см 3 раствора №  1 и дов одят  о б ъ е м  д о  

м етки  подвиж ной  фазой.

7.4.2.5. Раствор Ия 5 с концентрацией 0,05 мкг/см3. В  м ер н ую  к о л ­

б у  вм ести м остью  10 см 3 п о м е щ а ю т  0,5 см 3 раствора  №  1 и д ов одят  о б ъ ­

ем  д о  м етки  подвиж ной  ф азой .

О сн о в н о й  раствор  м о ж н о  хр а н и ть  в х о л о д и ль н и к е  при тем п ер атур е  

0— 4 °С  в течение 1 месяца, гр ад уировочн ы е растворы  -  в  течение недели .

П р и  и зуч ен и и  п о лн о ты  оп р ед елен и я  д и м етом ор ф а  в салате  и с п о л ь ­

з у ю т  ац етон и тр и льн ы е р а створ ы  вещ ества, п р и го то в лен н ы е  из о сн о в н о ­

го  раствора  м етодом  п о с л е д о в а т е л ь н о го  р азбавлени я  п о  о б ъ е м у  а ц ето ­

н и тр и лом .

7.5. П о с т р о е н и е  гр а д у и р о в о ч н о го  гр а ф и к а

Д л я  устан овлен и я  гр а д уи р о в о ч н о й  характеристики  (п л о щ а д ь  пика -  

концентрация ди м етом орф а в р а ств ор е ) в хр ом атогр аф  вводят п о  10 м м 3 
гр а д уи р овочн ы х  растворов  (н е  м ен ее  3 п а р а ллель н ы х  и зм ерени й  д л я  

каж дой  концентрации, н е  м е н е е  4  точ ек  п о  д и а п азон у  и зм еряем ы х кон -
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ц ентраций ). Затем  и зм ер я ю т  п лощ ади  пиков и строят граф ик за в и си м о ­

сти  ср ед н его  значения  п ло щ а д и  пика о т  концентрации ди м етом ор ф а  в 

гр а д уи р ов оч н ом  растворе.

М е т о д о м  н а и м ен ьш и х  квадратов рассчиты ваю т гр ад уи р ов оч н ы й  

коэф ф ициент (К )  в ур а в н ен и и  ли н ей н ой  регрессии :

С  =  K S , где

S  -  п лощ а д ь  пика гр а д уи р ов оч н ого  раствора.

Г р а д уи р ов к у  п р и зн а ю т удов летв ор и тельн ой , е сли  значение к оэф ­

ф ициента л и н е й н о й  к ор р еляц и и  оказы вается не ниж е 0,99.

Г р а д у и р о в о ч н у ю  характеристику  н еоб ход и м о  проверять при  зам ен е  

реактивов, хр ом а то гр а ф и ч еск ой  к олонки  или  элем ен тов  хр ом а то гр а ф и ­

ческой  си стем ы , а такж е при  отри ц ательн ом  р езульта те  к о н тр о ля  гра ­

д у и р о в о ч н о го  коэф ф ициента.

Г р а д уи р о в о ч н ую  зави си м ость  признаю т стаби льн ой  при в ы п о л н е ­

нии с л е д у ю щ е го  у слов и я :

I C - C J
----------- - * 100 <  Я  , где'"к о н т р . ’ ^

С  -  а ттестован н ое  знач ен и е  м ассовой  концентрации д и м етом ор ф а  в 

гр а д уи р ов оч н ом  р аствор е;

С к  -  р е зу л ь т а т  к о н т р о л ь н о го  изм ерения м ассовой  кон ц ен тр ац и и  

д и м етом ор ф а  в гр а д уи р о в о ч н о м  растворе;

ЛКомпр. “  норм атив  к о н тр о ля  гр а д уи р овочн ого  коэф ф ициента, %  

{Контр. =  10 %  при Р  =  0 ,95 ).

7.6. П р о в е р к а  х р о м а т о гр а ф и ч е с к о го  п о в е д е н и я  д и м е т о м о р ф а  

н а  п а т р о н е  д л я  Т Ф Э

В к р у гл о д о н н у ю  к о л б у  ем к остью  10 см 3 о тби р а ю т  1 см 3 с тан дар т­

н о го  раствора  д и м етом ор ф а  с  концентрацией  1 мкг/см3. О тд ув а ю т  р а с ­

тв о р и тель  ток о м  во зд уха . О ста т о к  растворяю т в 1 см 3 см еси  №  1 и  п ер е ­

носят на п о д го т о в ле н н ы й  патрон  (п . 7 .2 ). К о л б у  обм ы в а ю т  1 см 3 см е с и  

№  1 и см ы в  тож е п ер ен о ся т  на  патрон. П р ом ы в а ю т  патрон  3 см 3 см еси  

№  1, э л ю а т  отбр асы ваю т. Затем  э л ю и р ую т  ди м етом ор ф  с м есью  №  2 со  

ск о р о ст ью  1— 2 к а п ли  в сек ун д у . О тби р аю т ф ракции по  2  см 3, уп а р и в а ­

ю т  д о сух а , р а створ яю т в 1 см 3 п одвиж ной  фазы (а ц ето н и тр и л -0 ,0 0 5  М  

ортоф осф ор н ая  к и слота , 35 : 6 5 ) и ана ли зи р ую т по  п. 9.3.
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Ф ракции, с од ер ж а щ и е  дим етом орф , объ ед и н яю т  и вн овь ан а ли зи ­

рую т.

У ста н а в ли в а ю т  ур о в ен ь  вещ ества  в элю а те , о п р е д е л я ю т  п о л н о т у  

смы вания с  п атрона  и  н еоб ход и м ы й  д л я  о ч и стк и  об ъ е м  элю ата .

Примечание. Проверку хроматографического поведения диметоморфа 
следует проводить обязательно, поскольку профиль вымывания может изме­
няться при использовании новой партии патронов и растворителей.

8. Отбор проб и хранение
О тбор  п р об  пр ои зводи тся  в с о отв етств и и  с «У н и ф и ц и р о в а н н ы м и  

правилами о тб о р а  п р о б  с ельск охо зя й ств ен н ой  пр одук ц и и , п р од ук тов  

питания и о б ъ е к то в  ок руж аю щ ей  ср ед ы  д л я  оп р ед елен и я  м и к р о к о ли ­

честв  п ести ц и д ов » (о т  21.08.79 №  2051— 7 9 ). Д л я  д л и т е л ь н о го  хранения 

пробы  салата п о м е щ а ю т  в м о р о зи льн ую  к а м ер у  с тем п ер а тур ой  - 1 8  °С  в 

герм етичной  п о ли э т и л е н о в о й  упаковке.

9. Проведение определения
9.2. Э к с т р а к ц и я  д и м е т о м о р ф а  и з  са л а т а

Н авеску и зм е л ь ч е н н о го  салата 10 г  п о м ещ а ю т  в п о л и п р о п и л е н о в у ю  

центриф уж ную  п р о б и р к у  вм ести м остью  50  см 3, п о с л е д о в а т е л ь н о  д оба в ­

л я ю т  10 см 3 а ц етон и тр и ла , 8 г  с ем и в о д н о го  м агн и я  с е р н о -к и с л о го  и  1 г  

х ло р и ст о го  натрия. П р о б и р к у  п лотн о  зак р ы ваю т и  п ом ещ а ю т  в п ер ем е­

ш иваю щ ее у с т р о й с т в о  на 10 мин, затем  ц ен тр и ф уги р ую т  в течен и е  

5 м ин при ск ор ости  4  000 об./мин. О т  в е р х н е го  а ц ет о н и т р и льн о го  сло я  

отби раю т а ли к в оту  5 с м 3, переносят в к р у гл о д о н н у ю  к о л б у  в м ести м о ­

стью  25 см 3. Р а ст в о р и тель  упариваю т на  р ота ц и он н ом  в а к уум н о м  испа­

ри теле  при тем п ер а т ур е  бани  не вы ш е 40  °С . С у х о й  о ста ток  п од в ер га ю т 

очистке по п. 9.2.

9.2. О ч и с т к а  н а  п а т р о н е  д л я  Т Ф Э

С ух о й  о ста ток , п олуч ен н ы й  п о  п. 9 .1 , р астворяю т в 1 с м 3 см еси  

№  1, наносят на  п р едвар и тельн о  кон ди ц и он и р ован н ы й  п атр он  (п . 7 .2 ), 

к о л б у  оп о ла ск и в а ю т  1 с м 3 см еси  №  1 и  такж е нан осят на  п атрон . П атр он  

пром ы ваю т 3 см 3 с м е с и  №  1, э лю а т  отбр асы ваю т. Д и м ето м о р ф  э л ю и р у ­

ю т  5 см 3 см еси  N ° 2 , э л ю а т  собираю т, уп а р и в а ю т  д о с у х а  на  р ота ц и он н ом  

вакуум ном  и сп а р и теле , остаток  р а створ яю т в 10 с м 3 п од в и ж н ой  фазы и 

10 м м 3 вводят в хр ом атогр аф .
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9.3 . У с л о в и я  х р о м а т о гр а ф и р о в а н и я  

У льтр а эф ф ек ти в н ы й  ж и д к остн ы й  хром атограф  с  бы стр оск ан и - 

р ую щ и м  У Ф -д е т е к т о р о м , сн а бж ен н ы й  дегазатором , автом ати ческим  

п р обоотбор н и к ом  и  тер м оста том  к олон к и . А н али ти ческ ая  к олон к а , за­

полненная с о р б е н т о м  с п р ивиты м и  полярны м и гр уп п а м и  С18 

(2 ,1 x 1 0 0 )  м м , 1,7 м км . Т ем п ер а тур а  колонки : ( 3 0 + 1 ) ° С .  П одвиж ная 

фаза: см есь  а ц етон и тр и ла  и 0,005 М  ортоф осф орной  к и с ло т ы  в со о тн о ­

ш ении  3 5 :6 5 .  С к о р о с т ь  п оток а  э лю ен та : 0 ,2 с м 3/мин. Р а б о ч а я  длина 

волн ы  У Ф -д е т е к т о р а : 245 нм. О б ъ е м  вводим ой  пробы : 10 м м 3.

В рем я удер ж и ван и я  Е -ди м етом ор ф а  (11,1 ±  0 ,1 ) м ин, Z -д и м ет о м о р - 

фа (13,2  ±  0 ,1 ) мин.

10. Обработка результатов анализа
К о л и ч е с т в е н н о е  о п р ед елен и е  п р оводят м етодом  а б с о л ю т н о й  ка­

либровки . С од ер ж а н и е  ди м етом ор ф а  в пр обе  (Х у м г/кг) в ы ч и сля ю т  по 

ф орм уле:

( S t + S 2) - K - V

р
• / ,  где

(S i  +  S 2)  -  с у м м а  п лощ а д ей  пиков  дим етом орф а в ан а ли зи р уем ой  

пробе, м м 2 (A U ) ;

К  -  гр а д уи р ов оч н ы й  коэф ф ициент, найденны й на ста д и и  п остр ое­

ния с о о тв етств ую щ ей  гр а д уи р ов оч н ой  зависим ости ;

V  -  о б ъ ё м  п р о б ы , п о д го то в лен н о й  д ля  хр ом а то гр а ф и ч еск о го  анали­

за, см 3;

Р  -  навеска а н а ли зи р уем о го  образц а , г;

/ -  п олн ота  и зв леч ен и я  д и м етом ор ф а , приведенная в т а б л . 2, % .

С одерж ани е о ста т о ч н ы х  к о ли ч ест в  ди м етом орф а в о б р а зц е  вы чис­

л я ю т  как ср ед н ее  и з  д в у х  п а р а лл е ль н ы х  опр еделений .

О бразцы , д а ю щ и е  пики б о л ь ш и е , ч ем  стандартны й р а ств ор  ди м е­

том орф а с к он ц ен тр ац и ей  1,0 мкг/см3, разбавляю т п од в и ж н ой  ф азой  для 

В Э Ж Х .
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11. Проверка приемлемости результатов 
параллельных определений

За р е зу л ь т а т  анализа пр и н и м аю т сред н ее  ар и ф м етическое  р е зу л ь т а ­

тов  д в у х  п а р а ллель н ы х  оп р ед елен и й , р а схож д ен и е  м еж д у  которы м и не 

превы ш ает п р едела  повторяем ости :

2 -\ Ху - Х г \ Л №  ^

(Хх+Хг)  ~
г ,  где ( О

X h Х 2 -  р езульта ты  п а р а ллель н ы х  о п р ед елен и й , мг/кг; 

г  -  зн ач ен и е  предела  п ов тор яем ости  ( г  =  2,8ет>).

П р и  невы п олн ен и и  у с л о в и я  (1 )  вы ясняю т пр ичи н ы  превы ш ения 

п р едела  повторяем ости , устр а н яю т  их  и вн овь в ы п о л н я ю т  анализ.

12. Оформление результатов
Р е з у л ь т а т  анализа пр едставляю т в виде:

( X  ±  Л )  мг/кг при вер оятности  Р  =  0,95, гд е

X  -  ср ед н ее  ариф м етическое р езульта тов  оп р ед елен и й , признан­
ны х п р и ем лем ы м и , мг/кг;

А  -  граница а б солю тн ой  п огр еш ности , мг/кг:

S X
Д гг-

100
, где

д  -  гран иц а  отн оси тельн ой  п о гр еш н ости  м ето д и к и  (п оказатель  т о ч ­

ности  в соотв етств и и  с ди апазон ом  кон ц ен тр ац и й ), % .

В  с л у ч а е  е с л и  содерж ание к ом пон ента  м е н ь ш е  ниж ней границы  

диапазона  оп р ед еляем ы х  концентраций , р е з у л ь т а т  анали за  представля­

ю т  в виде:

« с о д е р ж а н и е  вещ ест ва  в п р о б е  м ен ее  н и ж н е й  гра н и ц ы  оп редел е ­

н и я »  (н а п р и м ер : м енее ОД мг/кг*, где *  -  ОД мг/кг -  п р ед ел  оп р еделен и я  

ди м етом ор ф а  в салате).

13. Контроль качества результатов измерений
О п ер а ти в н ы й  кон тр оль  п о гр еш н ости  и  в осп р ои зв од и м ости  и зм ер е­

ний о сущ еств ля ет ся  в соотв етстви и  с Г О С Т  Р  И С О  5725-1-6— 02 « Т о ч ­

ность  (п р а в и льн о ст ь  и  п р ец и зи о н н ость ) м е т о д о в  и  результатов  и зм е ­
р ен и й ».
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13.1. С та би льн ость  р езу льта то в  изм ерений к он тр оли р ую т  п ер ед  

п р ов ед ен и ем  изм ерений, ан а ли зи р уя  один из град уи р овочн ы х  растворов .

13.2. П ла н о в ы й  в н утр и лабор атор н ы й  опер ати вн ы й  к он тр оль  п р о ­

ц ед ур ы  вы п олн ен и я  анали за  пр оводится  с пр им ен ен и ем  м етода  д оба вок .

В ели ч и н а  добавки  Q  д о лж н а  удовлетвор ять  у с ло в и ю :

± Д л Х ( ± A i X , )  -  характеристика п огр еш н ости  (а б солю тн а я  п о ­

гр е ш н о с т ь ) р езульта тов  анализа , соответствую щ ая содерж анию  к о м п о ­

нен та  в и сп ы туем ом  обр азц е  (р асчетн ом у  зн ач ен и ю  содерж ания к о м п о ­

нента  в обр азц е  с доба в к ой  соотв етствен н о ), мг/кг;
пр и  этом :

Д , =  ±  0,84 Д, где

Д  -  граница а б с о л ю т н о й  погреш ности , мг/кг:

S -  граница о т н о с и т е ль н о й  погреш ности  м етод и к и  (п ок а за тель  т о ч ­

н ости  в соотв етстви и  с д и а п а зон ом  концентраций ), % .

Р е зу л ь т а т  кон троля  п р оц ед ур ы  К к рассчи ты ваю т по ф орм уле :

К к ~ Х  ~ Х -  Q ,  где

Х \  X\ С д -  среднее  ари ф м етическое  р езульта то в  п а р а ллельн ы х  о п ­

р е д е ле н и й  (при знан ны х п р и ем лем ы м и  по п .11)  содерж ания к ом п он ен та  

в о бр а зц е  с добавкой , и сп ы т уем о м  образце, концентрация добавки  с о о т ­

ветствен н о , мг/кг.

Н ор м а ти в  контроля  К  рассчи ты ваю т по ф ор м уле :

К  =  ^ & л Х " +

П р о в о д я т  соп о ста в лен и е  результата  к он тр оля  процедуры  (К к)  с 

н ор м ати вом  контроля  (К ) .

Е с л и  р е зульта т  к он тр оля  проц едуры  уд ов летв ор яет  у сло в и ю

\Кк\ < К ,  ( 2)

п р о ц ед ур у  анализа пр и зн аю т уд ов летв ор и тельн ой .

П р и  н евы полн ени и  у с л о в и я  (2 )  пр оц едур у  кон троля  п овторяю т. 

П р и  п ов тор н ом  н ев ы п о лн ен и и  услови я  (2 )  вы ясн яю т причины , приво-

6 8



М У К  4.1.3186— 14

дящ и е к н еуд ов летв ор и тельн ы м  р езу льта та м , и пр иним аю т м ер ы  по их 

устр а н ен и ю .

13.3. П р овер к а  пр ием лем ости  р е зу л ь т а т о в  и зм ерений , п о л у ч е н н ы х  

в у с ло в и я х  восп роизводим ости .

Расхож ден и е  м еж д у  р езультатам и  и зм ерени й , в ы п о лн ен н ы х  в д вух  

р азн ы х ла бор а тор и ях , не д олж н о  п р евы ш ать  предела  в осп р ои зв од и м о ­

сти  (/?):

2 -\Х г - Х г \ЛОО

( * , + * 2)
<  R , гд е (3 )

X h Х 2 -  р езульта ты  изм ерений в д в у х  р азн ы х ла бор а тор и ях , мг/кг;

R  -  п р едел  восп роизводим ости  (в  с оотв етств и и  с ди а п а зон ом  кон­

ц ентраций ), % .

Разработаны  сотрудникам и  «В с е р о с с и й с к о го  Н И И  защ и ты  расте­

н и й » , С .-П е т е р б у р г  (Д о л ж е н к о  В . И ., Ц и б ульск а я  И . А . ,  Ч ер м ен - 

ская Т . Д ., К ом арова  А . С .).
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