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С в и д е т е л ь с т в о  о  м е т р о л о г и ч е с к о й  а т т ес т а ц и и  № 0 1 .5 .0 4 .1 3 3 / 0 1 . 

00043/2013.

Н а с т о я щ и е  м е т о д и ч е с к и е  у к а за н и я  у с т а н а в л и в а ю т  п о р я д о к  п р и м е ­

н ен и я  м е т о д а  в ы с о к о э ф ф ек т и в н о й  ж и д к о с т н о й  х р о м а т о г р а ф и и  д л я  о п ­

р е д е л е н и я  м а с с о в о й  к о н ц е н т р а ц и и  ц и а зоф а м и д а  в  в о д е  в д и а п а зо н е  к о н ­

ц е н т р а ц и й  0 ,0 0 1 — 0,01 м г/д м 3, в  п о ч в е , к л у б н я х  к а р т о ф е л я , т о м а т а х  и  

т о м а т н о м  с о к е  -  в д и а п а зо н е  к о н ц е н т р а ц и й  0 ,0 1 — 0,1 м г/к г, в б о т в е  к ар ­

т о ф е л я  -  в д и а п а зо н е  к о н ц е н т р а ц и й  0 ,05 — 0,5  м г/кг.

М е т о д и ч е с к и е  у к а за н и я  н о с я т  р е к о м е н д а т е л ь н ы й  ха р а к т ер .

Н а зв а н и е  д е й с т в у ю щ е г о  в е щ е с т в а  п о  И С О : ц и а зо ф а м и д .

Н а зв а н и е  д е й с т в у ю щ е г о  в е щ е с т в а  п о  И Ю П А К :  4 -х л о р -2 -ц и а н о -  

^ 1 Ч -д и м е т и л -5 -р - т о л ш ш м и д а з о л -1 -с у л ь ф о н а м и д .
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С т р у к т у р н а я  ф о р м у л а :

Э м п и р и ч е с к а я  ф о р м у л а : C 13H 13C IN 4O 2S.

М о л е к у л я р н а я  м а сса : 324,78 .

Х и м и ч е с к и  ч и с т о е  в е щ е с т в о  п р е д с т а в л я е т  с о б о й  к р и с т а л л и ч е с к и й  

п о р о ш о к  б е л о г о  ц в е т а  б е з  запаха .

Т е м п е р а т у р а  п л а в л е н и я : 153 °С .

К о э ф ф и ц и е н т  р а с п р е д е л е н и я  в с и с т е м е  н -о к т а н о л -в о д а  K ow lg P  = 3 ,2  

(2 0  °С ) .

Р а с т в о р и м о с т ь  в в о д е  (м г/д м 3 , 2 0  ° С ) :  0 ,11 4 .

Р а с т в о р и м о с т ь  в о р га н и ч е с к и х  р а с т в о р и т е л я х  (г/дм 3, 2 0  ° С ) :  а ц е т о н

-  4 1 ,9 ; т о л у о л  -  5 ,3 ; ге к с а н  -  0 ,03 ; о к т а н о л  -  0 ,25 .

Краткая токсикологическая характеристика. О стр а я  п е р о р а л ь н а я

-  Л Д 50 >  5 0 0 0  м г/к г м а ссы  т е л а . О с т р а я  т о к с и ч н о с т ь : р ы б ы  С К 50 =  

=  0 ,5 6  м г/л, д а ф н и и  Э К 50 =  0 ,19  мг/л.

Область применения. С и с т е м н ы й  ф у н ги ц и д , к ла с с а  ц и а н о и м и д а з о -  

л а ,  п р и м е н я е т с я  п р о т и в  ф и то ф тор оза  и  д р у г и х  за б о л ев а н и й , в ы з ы в а е м ы х  

гр и б а м и  р о д а  О о м и ц е т о в  н а  к а р т о ф е л е , т о м а т а х , о г у р ц а х ; о б л а д а е т  в ы ­

с о к о й  э ф ф е к т и в н о с т ь ю  п р о ти в  ф е н и л а м и д у с т о й ч и в ы х  гр и б о в .

В  Р о с с и и  д л я  ц и а зоф а м и д а  ги г и е н и ч е с к и е  н о р м а т и в ы  н е  у с т а н о в ­

л е н ы .

1. Погрешность измерений
П р и  с о б л ю д е н и и  в с е х  р е г л а м е н т и р о в а н н ы х  у с л о в и й  п р о в е д е н и я  

а н а л и за  в т о ч н о м  с о о т в е т с т в и и  с  д а н н о й  м е т о д и к о й  п о г р е ш н о с т ь  ( и  е е  

с о с т а в л я ю щ и е ) р е з у л ь т а т о в  и зм е р е н и й  п р и  д о в е р и т е л ь н о й  в е р о я т н о с т и  

Р =  0 ,95  н е  п р е в ы ш а е т  зн а ч ен и й , п р и в е д е н н ы х  в т а б л .  1, д л я  с о о т в е т с т ­

в у ю щ и х  д и а п а з о н о в  к о н ц ен т р а ц и й .

4



МУК 4.1.3133— 13

Таблица 1

Метрологические параметры

О б ъ е к т
а н а л и за

Д и а п а зо н  
о п р е д е л я е ­
м ы х  к он ­

ц ен тр ац и й , 
м г/кг 

(м г/д м 3)

П о к а з а т е л ь  п о ­
в т о р я е м о с т и  

(о т н о с и т е л ь н о е  
с р ед н е к в а д р а ­

т и ч е с к о е  о т к л о ­
н е н и е  п о в т о ­

р я е м о с т и ),  СУГ, %

П о к а з а т е л ь
в н у т р и л а б о -

р а т о р н о й
п р е ц и зи о н ­

н ости ,

П о к а з а ­
т е л ь  в о с ­
п р о и зв о ­
д и м о с т и ,

0R, %

П о к а з а т е л ь  
т о ч н о с т и *  
(гр а н и ц ы  

о т н о с и т е л ь ­
н о й  п о г р е ш ­

н о с т и ),
±  5 , %

В о д а 0 ,001— 0,01 8 9 11 2 2

П о ч в а 0,01— 0,1 9 11 12 2 4

Б отв а
к а р т о ф е л я

0,05— 0 ,5 9 11 12 24

К л у б н и
к а р т о ф е л я

0,01— 0,1 7 9 12 23

Т о м а т ы 0,01— 0,1 9 11 12 2 4

Т о м а т н ы й
с о к

0,01— 0,1 7 9 12 23

*  С о о т в е т с т в у е т  р а с ш и р е н н о й  н е о п р е д е л е н н о с т и  Uom„ п р и  к оэ ф ф и ц и е н т е  о х в а ­
т а  /с =  2

Таблица 2

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

А н а л и з и р у е м ы й
о б ъ е к т

П р е д е л  
о б н а р у ж е ­
н и я , м г/кг 
(м г/ д м 3)

Д и а п а зо н  о п ­
р е д е л я е м ы х  

к о н ц ен т р а ц и й , 
м г/ к г (м г/д м 3)

П о л н о т а  
и з в л е ч е ­
ния , %

С т а н д а р т ­
н о е  о т ­

к л о н е н и е ,  
S

Д о в е р и т е л ь ­
н ы й  и н т е р в а л  
с р е д н е г о  р е ­

з у л ь т а т а , ± %
В о д а 0,001 0 ,0 0 1 — 0,01 88 ,8 3 ,1 7 1,59

П о ч в а 0,01 0 ,0 1 — 0,1 9 2 ,4 4 ,1 8 2 ,0 9

Б о т в а  к а р тоф еля 0 ,05 0 ,0 5 — 0,5 82 ,6 4 ,3 0 2 ,15

К л у б н и  к а р т о ­
ф е л я

0,01 0 ,01 — 0,1 82 ,0 2 ,3 9 1.19

Т о м а т ы 0,01 0 ,01 — 0,1 89 ,4 4 ,0 9 2 ,05

Т о м а т н ы й  с о к 0,01 0 ,01 — 0,1 8 7 ,4 1,77 0 ,8 9

2. Метод измерений
Методика основана на определении циазофамида методом высоко­

эффективной жидкостной хроматографии (ВЭЖ Х) с использованием 
ультрафиолетового детектора (УФ) после его извлечения из образцов
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а ц е т о н и т р и л о м  и  п о с л е д у ю щ е й  о ч и с т к е  на  п а тр о н е  д л я  т в е р д о ф а зн о й  

эк стр а к ц и и  ( Т Ф Э ) .

И д е н т и ф и к а ц и я  ц и а зоф а м в д а  п р о в о д и т с я  п о  в р е м ен и  уд е р ж и в а н и я , 

к о л и ч е с т в е н н о е  о п р е д е л е н и е  -  м е т о д о м  а б с о л ю т н о й  к а ли б р о в к и .

И з б и р а т е л ь н о с т ь  м е т о д а  о б е с п е ч и в а е т с я  с о ч е т а н и е м  у с л о в и й  п о д ­

го т о в к и  п р о б  и  х р о м а т о гр а ф и р о в а н и я .

3. Средства измерений, реактивы, вспомогательные 
устройства и материалы

3 .7 . Средства измерений 
Ж и д к о с т н ы й  х р о м а т о гр а ф  с  б ы с т р о с к а н и р у ю - 

щ и м  У Ф -д е т е к т о р о м ,  сн а бж ен н ы й  д е га за т о р о м , 

а в т о м а т и ч е с к и м  п р о б о о т б о р н и к о м  и  

т е р м о с т а т о м  к о л о н к и

В е с ы  а н а л и т и ч е с к и е  с  п р е д е л о м  в зв еш и в а н и я  

д о  2 1 0  г  и  п р е д е л о м  д о п у с т и м о й  п о г р е ш н о с т и  

0 ,2  м г

В е с ы  т е х н и ч е с к и е  с  п р е д е л о м  в зв еш и в а н и я  д о  

4 00  г  и  д о п у с т и м о й  п о г р е ш н о с т ь ю  0,1 г  

К о л б ы  м е р н ы е  н а  1 0 ,1 0 0  с м 3 

М и к р о д о за т о р ы  о д н о к а н а л ь н ы е  п е р е м е н н о го  

о б ъ е м а  о т  2 0 0  д о  1 0 0 0  м м 3 и  о т  1 д о  5 с м 3 

Ц и л и н д р ы  м е р н ы е  н а  5 0  и  100 с м 3

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

Г О С Т  2 4 1 0 4 — 01

Г О С Т  2 4 1 0 4 — 01 

Г О С Т  2 3 9 3 2 — 90

Г О С Т  2 3 9 3 2 — 90

3.2. Реактивы
А ц е т о н и т р и л ,  х ч

В о д а  д л я  л а б о р а т о р н о г о  а н а л и за  (б и д и с т и л л и -  

рован н ая , д е и о н и з о в а н н а я ) 

н -Г е к с а н , х ч

К и с л о т а  о р т о ф о с ф о р н а я , х ч

М а гн и й  с е р н о -к и с л ы й  с е м и в о д н ы й , х ч

Н а тр и й  с е р н о -к и с л ы й  б е зв о д н ы й , х ч

Н атр и й  х л о р и с т ы й , ч д а

С м е с ь  №  1: г е к с а н - э т и л а ц е т а т  в с о о т н о ш е н и и

9 : 1 п о  о б ъ е м у

С м е с ь  Кй 2 : г е к с а н -э т и л а ц е т а т  в с о о т н о ш е н и и  

2  : 1 п о  о б ъ е м у

Т У  6 -0 9 -3 5 3 4 — 87

Г О С Т  Р 5 2 5 0 1 — 05 

Т У  6 -0 9 -3 3 7 5 — 78 

Г О С Т  6 5 5 2 — 80 

Г О С Т  4 5 2 3 — 7 7  

Г О С Т  4 1 6 6 — 76 

Г О С Т  4 2 3 3 — 77
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П о д в и ж н а я  ф аза  д л я  В Э Ж Х :  с м е с ь  а ц е т о н и т ­

р и л а  и  0 ,0 0 5  М  о р т о ф о с ф о р н о й  к и с л о т ы  

в с о о т н о ш е н и и  5 0  : 50  

Ц и а з о ф а м и д , а н а л и т и ч е с к и й  с т а н д а р т  с  

с о д е р ж а н и е м  о с н о в н о г о  в е щ е с т в а  9 8 ,2  %

Э т и л а ц е т а т ,  х ч  Г О С Т  113 8— 8 4

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

5 .5 . Вспомогательные устройства и материалы 
А н а л и т и ч е с к а я  к о л о н к а  д л я  н е и о н о г е н н ы х  

с р е д н е п о л я р н ы х  с о е д и н е н и й  (1 0 0  х  2 ,1 )  м м ,

1,7 м к м

А п п а р а т  д л я  в с т р я х и в а н и я  п р о б  Т У  6 4 -1 -1 0 8 1 — 73

В о р о н к и  л а б о р а т о р н ы е  к о н у с н ы е  Г О С Т  2 5 3 3 6 — 8 2

К о л б ы  к р у г л о д о н н ы е  н а  ш л и ф е  в м е с т и м о с т ь ю  

2 5 , 1 00  с м 3 Г О С Т  9 7 3 7 — 93

П а т р о н ы  д л я  Т Ф Э  с  г и д р о ф и л ь н ы м  с л а б о к и с ­

л о т н ы м  с о р б е н т о м  с  п о с т о я н н о й  а к т и в н о с т ь ю  

П р о б и р к и  п о л и п р о п и л е н о в ы е  ц е н т р и ф у ж н ы е  с  

к р ы ш к а м и  о б ъ е м о м  5 0  с м 3 

Р о т а ц и о н н ы й  в а к у у м н ы й  и с п а р и т е л ь  с  м е м б р а н ­

н ы м  н а с о с о м ,  о б е с п е ч и в а ю щ и м  в а к у у м  10 м б а р  

С т а к а н ы  х и м и ч е с к и е  в м е с т и м о с т ь ю  150  с м 3 Г О С Т  2 5 3 3 6 — 82

Ф и л ь т р ы  б у м а ж н ы е  б ы с т р о й  ф и л ь т р а ц и и  Т У  6 .0 9 1 6 7 8 — 8 6

Ц е н т р и ф у г а  с  м а к с и м а л ь н о й  р а б о ч е й  ч а с т о т о й  

в р а щ е н и я  4  0 0 0  об ./ м и н

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

4 . Т р е б о в а н и я  б е з о п а с н о с т и

4 .1 . П р и  в ы п о л н е н и и  и з м е р е н и й  н е о б х о д и м о  с о б л ю д а т ь  т р е б о в а н и я  

т е х н и к и  б е з о п а с н о с т и  п р и  р а б о т е  с  х и м и ч е с к и м и  р е а к т и в а м и  п о  Г О С Т  

1 2 .1 .0 0 7 — 7 6 , т р е б о в а н и я  п о  э л е к т р о б е з о п а с н о с т и  п р и  р а б о т е  с  э л е к т р о ­

у с т а н о в к а м и  п о  Г О С Т  1 2 .1 .0 1 9 — 0 9 , а  т а к ж е  т р е б о в а н и я , и з л о ж е н н ы е  в 

т е х н и ч е с к о й  д о к у м е н т а ц и и  н а  ж и д к о с т н ы й  х р о м а т о г р а ф .

4 .2 . П о м е щ е н и е  л а б о р а т о р и и  д о л ж н о  б ы т ь  о б о р у д о в а н о  п р и т о ч н о ­

в ы т я ж н о й  в е н т и л я ц и е й , с о о т в е т с т в о в а т ь  т р е б о в а н и я м  п о ж а р н о й  б е з ­

о п а с н о с т и  п о  Г О С Т  1 2 .1 .0 0 4 — 91 и  и м е т ь  с р е д с т в а  п о ж а р о т у ш е н и я  

п о  Г О С Т  1 2 .4 .0 0 9 — 8 3 . С о д е р ж а н и е  в р е д н ы х  в е щ е с т в  в в о з д у х е  н е  д о л ж -
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н о  п р е в ы ш а т ь  П Д К  ( О Б У В ) ,  у с т а н о в л е н н ы х  Г Н  2 .2 .5 .1 3 1 3 — 03 н  

2 .2 .5 .2 3 0 8 — 0 7 .

О р га н и з а ц и я  о б у ч е н и я  р а б о т н и к о в  б е з о п а с н о с т и  т р у д а  -  п о  Г О С Т  

1 2 .0 .0 0 4 — 90.

5. Т ребования к квалификации операторов
И з м е р е н и я  в  с о о т в е т с т в и и  с  н а с т о я щ е й  м е т о д и к о й  м о ж е т  в ы п о л ­

н я т ь  с п е ц и а л и с т - х и м и к ,  и м е ю щ и й  о п ы т  р а б о т ы  м е т о д о м  в ы с о к о э ф ф е к ­

т и в н о й  ж и д к о с т н о й  х р о м а т о г р а ф и и ,  о з н а к о м л е н н ы й  с  р у к о в о д с т в о м  п о  

э к с п л у а т а ц и и  х р о м а т о г р а ф а ,  о с в о и в ш и й  д а н н у ю  м е т о д и к у  и  п о д т в е р ­

д и в ш и й  э к с п е р и м е н т а л ь н о  с о о т в е т с т в и е  п о л у ч а е м ы х  р е з у л ь т а т о в  н о р ­

м а т и в а м  к о н т р о л я  п о г р е ш н о с т и  и з м е р е н и й  п о  п. 13.

6. У словия измерений
П р и  в ы п о л н е н и и  и з м е р е н и й  в ы п о л н я ю т  с л е д у ю щ и е  у с л о в и я :

•  п р о ц е с с ы  п р и г о т о в л е н и я  р а с т в о р о в  и  п о д г о т о в к и  п р о б  к  а н а л и з у  

п р о в о д я т  п р и  т е м п е р а т у р е  в о з д у х а  (2 0  ±  5 )  ° С  и  о т н о с и т е л ь н о й  в л а ж н о ­

с т и  н е  б о л е е  8 0  % ;

•  в ы п о л н е н и е  и з м е р е н и й  н а  ж и д к о с т н о м  х р о м а т о г р а ф е  п р о в о д я т  в 

у с л о в и я х ,  р е к о м е н д о в а н н ы х  т е х н и ч е с к о й  д о к у м е н т а ц и е й  к  п р и б о р у .

7. П одготовка к определению

7. Л Кондиционирование колонки
П е р е д  н а ч а л о м  а н а л и з а  к о л о н к у  к о н д и ц и о н и р у ю т  в п о т о к е  п о д ­

в и ж н о й  ф а зы  (0 ,1 — 0 ,2  с м 3/ м и н ) д о  с т а б и л и з а ц и и  н у л е в о й  л и н и и .

7.2. Кондиционирование патрона для твердофазной экстракции
П а т р о н ы  д л я  Т Ф Э  с  г и д р о ф и л ь н ы м  с л а б о к и с л о т н ы м  с о р б е н т о м  с  

п о с т о я н н о й  а к т и в н о с т ь ю  п р о м ы в а ю т  2  с м 3 с м е с и  №  2 , з а т е м  3 с м 3 с м е с и  

№  1.

7.5. Приготовление растворов
73.1. 0,005 Мраствор ортофосфорной кислоты: (0 ,5  ±  0 ,0 1 ) г  9 8  % -й  

о р т о ф о с ф о р н о й  к и с л о т ы  п о м е щ а ю т  в  м е р н у ю  к о л б у  о б ъ е м о м  1 д м 3, р а с ­

т в о р я ю т  в  б и д и с т и л л и р о в а н н о й  в о д е  и  д о в о д я т  о б ъ е м  д о  м е т к и .

7.3.2. Д ля приготовления подвижной фазы с м е ш и в а ю т  а ц е т о н и т ­

р и л  с  0 ,0 0 5  М  р а с т в о р о м  о р т о ф о с ф о р н о й  к и с л о т ы  в  с о о т н о ш е н и и  5 0  : 50  

п о  о б ъ ё м у ,  и с п о л ь з у я  м е р н ы е  ц и л и н д р ы .

8



М У К  4 .1 .3 1 3 3 — 13

7.4. Приготовление основного и градуировочных растворов
7.4.1. Основной раствор с концентрацией 0,5 мг/см3: т о ч н у ю  н а ­

в е с к у  ц и а з о ф а м и д а  (5 0  ±  0 ,5 )  м г  п о м е щ а ю т  в  м е р н у ю  к о л б у  в м е с т и м о ­

с т ь ю  100  с м  , р а с т в о р я ю т  в а ц е т о н и т р и л е  и  д о в о д я т  о б ъ е м  д о  м е т к и  а ц е ­

т о н и т р и л о м .

7.4.2. Приготовление градуировочных растворов
Г р а д у и р о в о ч н ы е  р а с т в о р ы  с  к о н ц е н т р а ц и я м и  ц и а зо ф а м и д а  0 ,0 5 ,

0 ,1 , 0 ,2 , 0 ,5  и  1 ,0 м к г/ с м 3 г о т о в я т  м е т о д о м  п о с л е д о в а т е л ь н о г о  р а з б а в л е ­

н и я  п о  о б ъ е м у ,  и с п о л ь з у я  р а с т в о р  п о д в и ж н о й  ф а зы  ( с м е с ь  а ц е т о н и т р и л а  

и  0 ,0 0 5  М  о р т о ф о с ф о р н о й  к и с л о т ы  в  с о о т н о ш е н и и  5 0  : 5 0 ).

7.4.2.1. Раствор № 1 с концентрацией 1,0 мкг/см3: в  м е р н у ю  к о л б у  

в м е с т и м о с т ь ю  100 с м 3 в н о с я т  0 ,2  с м 3 о с н о в н о г о  р а с т в о р а  и  д о в о д я т  д о  

м е т к и  п о д в и ж н о й  ф азой .

7 .4 .2 2 .  Раствор № 2 с концентрацией 0,5 мкг/см3: в м е р н у ю  к о л б у  

в м е с т и м о с т ь ю  10 с м 3 п о м е щ а ю т  5 ,0  с м 3 р а с т в о р а  №  1 и  д о в о д я т  о б ъ е м  

д о  м е т к и  п о д в и ж н о й  ф азой .

7 .4 .2 3 .  Раствор№ 3 с концентрацией 0,2мкг/см3: в  м е р н у ю  к о л б у  

в м е с т и м о с т ь ю  10 с м 3 п о м е щ а ю т  2  с м 3 р а с т в о р а  №  1 и  д о в о д я т  о б ъ е м  д о  

м е т к и  п о д в и ж н о й  ф а зо й .

7 .4 .2 4 .  Раствор №4 с концентрацией 0,1 мкг/см3: в м е р н у ю  к о л б у  

в м е с т и м о с т ь ю  10 с м 3 п о м е щ а ю т  1 с м 3 р а с т в о р а  №  1 и  д о в о д я т  о б ъ е м  д о  

м е т к и  п о д в и ж н о й  ф азой .

7 .4 .2 5 .  Раствор№ 5 с концентрацией 0,05мкг/см3: в  м е р н у ю  к о л б у  

в м е с т и м о с т ь ю  10vcm3 п о м е щ а ю т  0 ,5  с м 3 р а с т в о р а  №  1 и  д о в о д я т  о б ъ е м  

д о  м е т к и  п о д в и ж н о й  ф а зо й .

О с н о в н о й  р а с т в о р  м о ж н о  х р а н и т ь  в  х о л о д и л ь н и к е  п р и  т е м п е р а т у р е  

0— 4 ° С  в т е ч е н и е  1 м е с я ц а , г р а д у и р о в о ч н ы е  р а с т в о р ы  —  в  т е ч е н и е  2

д н е й .

П р и  и з у ч е н и и  п о л н о т ы  о п р е д е л е н и я  ц и а з о ф а м и д а  в  в о д е ,  п о ч в е ,  

б о т в е  и  к л у б н я х  к а р т о ф е л я , т о м а т а х  и  т о м а т н о м  с о к е  и с п о л ь з у ю т  а ц е т о ­

н и т р и л ь н ы е  р а с т в о р ы  в е щ е с т в а ,  п р и г о т о в л е н н ы е  и з  о с н о в н о г о  р а с т в о р а  

м е т о д о м  п о с л е д о в а т е л ь н о г о  р а з б а в л е н и я  п о  о б ъ е м у  а ц е т о н и т р и л о м .

7.5. Построение градуировочного графит
Д л я  у с т а н о в л е н и я  г р а д у и р о в о ч н о й  х а р а к т е р и с т и к и  (п л о щ а д ь  п и к а  -  

к о н ц е н т р а ц и я  ц и а зо ф а м и д а  в  р а с т в о р е )  в  х р о м а т о г р а ф  в в о д я т  п о  10 м м 3 

г р а д у и р о в о ч н ы х  р а с т в о р о в  (н е  м е н е е  3  п а р а л л е л ь н ы х  и з м е р е н и й  д л я  

к а ж д о й  к о н ц е н т р а ц и и , н е  м е н е е  4  т о ч е к  п о  д и а п а з о н у  и з м е р я е м ы х  к о н ­

ц е н т р а ц и й ).  З а т е м  и з м е р я ю т  п л о щ а д и  п и к о в  и  с т р о я т  гр а ф и к  з а в и с и м о ­

с т и  с р е д н е г о  зн а ч е н и я  п л о щ а д и  п и к а  о т  к о н ц е н т р а ц и и  ц и а з о ф а м и д а  в 

г р а д у и р о в о ч н о м  р а с т в о р е .
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Методом наименьших квадратов рассчитывают градуировочный 
коэффициент (К) в уравнении линейной регрессии:

С - К -  S,rjnt
S -  площадь пика градуировочного раствора.
Градуировку признают удовлетворительной, если значение коэф­

фициента линейной корреляции оказывается не ниже 0,99.
Градуировочную характеристик необходимо проверять при замене 

реактивов, хроматографической колонки или элементов хроматографи­
ческой системы, а также при отрицательном результате контроля гра­
дуировочного коэффициента.

Градуировочную зависимость признают стабильной при выполне­
нии следующего условия:

I C - C J
с  • 1 00 ^ Контр.' где

С -  а т т е с т о в а н н о е  з н а ч е н и е  м а с с о в о й  к о н ц е н т р а ц и и  ц и а зо ф а м и д а  в  

г р а д у и р о в о ч н о м  р а с т в о р е ;

Ск -  р е з у л ь т а т  к о н т р о л ь н о г о  и з м е р е н и я  м а с с о в о й  к о н ц е н т р а ц и и  

ц и а зо ф а м и д а  в г р а д у и р о в о ч н о м  р а с т в о р е ;

Контр. -  н о р м а т и в  к о н т р о л я  г р а д у и р о в о ч н о г о  к о э ф ф и ц и е н т а , %

{Контр. =  10 %  п р и  Р  =  0 ,9 5 ).

7.6. Проверка хроматографического поведения циазофамида 
на патроне для ТФЭ

В  к р у г л о д о н н у ю  к о л б у  е м к о с т ь ю  10 с м 3 о т б и р а ю т  1 с м 3 с т а н д а р т ­

н о г о  р а с т в о р а  ц и а з о ф а м и д а  с  к о н ц е н т р а ц и е й  1 м к г/ см 3. О т д у в а ю т  р а с ­

т в о р и т е л ь  т о к о м  в о з д у х а .  О с т а т о к  р а с т в о р я ю т  в  1 с м 3 с м е с и  №  1 и  п е р е ­

н о с я т  н а  п о д г о т о в л е н н ы й  п а т р о н  (п .  7 .2 ).  К о л б у  о б м ы в а ю т  1 с м 3 с м е с и  

N° 1 и с м ы в  т о ж е  п е р е н о с я т  н а  п а т р о н . П р о м ы в а ю т  п а т р о н  3 с м 3 с м е с и  

№  1, э л ю а т  о т б р а с ы в а ю т .  З а т е м  э л ю и р у ю т  ц и а з о ф а м и д  с м е с ь ю  № 2  с о  

с к о р о с т ь ю  1— 2 к а п л и  в  с е к у н д у .  О т б и р а ю т  ф р а к ц и и  п о  2  с м 3, у п а р и в а ­

ю т  д о с у х а ,  р а с т в о р я ю т  в 1 с м 3 п о д в и ж н о й  ф а зы  (а ц е т о н и т р и л - 0 ,0 0 5 М  

о р т о ф о с ф о р н а я  к и с л о т а  в с о о т н о ш е н и и  50  : 5 0 )  и  а н а л и з и р у ю т  п о  п. 9.4.
Ф р а к ц и и , с о д е р ж а щ и е  ц и а зо ф а м и д , о б ъ е д и н я ю т  и  в н о в ь  а н а л и з и ­

р у ю т .

У с т а н а в л и в а ю т  у р о в е н ь  в е щ е с т в а  в  э л ю а т е ,  о п р е д е л я ю т  п о л н о т у  

с м ы в а н и я  с  п а т р о н а  и  н е о б х о д и м ы й  д л я  о ч и с т к и  о б ъ е м  э л ю а т а .

Примечание. Проверку хроматографического поведения циазофамида на 
патронах следует проводить обязательно, поскольку профиль вымывания может 
изменяться при использовании новой партии патронов и растворителей.
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8. О тбор проб и хранение
О т б о р  п р о б  п р о и з в о д и т с я  в  с о о т в е т с т в и и  с  «У н и ф и ц и р о в а н н ы м и  

п р а в и л а м и  о т б о р а  п р о б  с е л ь с к о х о з я й с т в е н н о й  п р о д у к ц и и , п р о д у к т о в  

п и т а н и я  и  о б ъ е к т о в  о к р у ж а ю щ е й  с р е д ы  д л я  о п р е д е л е н и я  м и к р о к о л и ­

ч е с т в  п е с т и ц и д о в »  ( № 2 0 5 1 — 7 9  о т  2 1 .0 8 .7 9 ),  а  т а к ж е  в  с о о т в е т с т в и и  с  

Г О С Т  Р  51 59 2 — 2 0 0 0  « В о д а .  О б щ и е  т р е б о в а н и я  к  о т б о р у  п р о б » ;  Г О С Т  

2 8 1 6 8 — 89 «П о ч в ы .  О т б о р  п р о б » .  О т б о р  п р о б  к а р т о ф е л я  п р о и з в о д и т с я  в 

с о о т в е т с т в и и  с  Г О С Т  7 1 9 4 — 81 «К а р т о ф е л ь  с в е ж и й . П р а в и л а  п р и е м к и  и  

м е т о д ы  о п р е д е л е н и я  к а ч е с т в а » ;  т о м а т о в  -  п о  Г О С Т  1725— 85 « Т о м а т ы  

с в е ж и е » .

Д л я  д л и т е л ь н о г о  х р а н е н и я  п р о б ы  п о ч в ы  п о д с у ш и в а ю т с я  п р и  к о м ­

н а т н о й  т е м п е р а т у р е  в о т с у т с т в и е  п р я м о г о  с о л н е ч н о г о  с в е т а . С у х и е  п о ч ­

в е н н ы е  о б р а з ц ы  м о г у т  х р а н и т ь с я  в  т е ч е н и е  г о д а .  П е р е д  а н а л и з о м  с у х у ю  

п о ч в у  д о в о д я т  д о  с т а н д а р т н о й  в л а ж н о с т и ,  п р о с е и в а ю т  ч е р е з  с и т о  с  о т ­

в е р с т и я м и  д и а м е т р о м  1 м м . П р о б ы  о в о щ е й  х р а н я т  д о  а н а л и з а  в  г е р м е ­

т и ч н о й  у п а к о в к е  в  м о р о з и л ь н о й  к а м е р е  п р и  - 1 8  ° С .  П е р е д  а н а л и з о м  п р о ­

б ы  и з м е л ь ч а ю т ,  н е  р а зм о р а ж и в а я .

9. П роведение определения

9.1. Экстракция циазофамида из воды
П р о б у  в о д ы  100 с м 3 п о м е щ а ю т  в  д е л и т е л ь н у ю  в о р о н к у  в м е с т и м о ­

с т ь ю  2 5 0  с м 3, д о б а в л я ю т  3 0  с м 3 г е к с а н а  и  и н т е н с и в н о  в с т р я х и в а ю т  2 —  

3 м и н . П о с л е  п о л н о г о  р а з д е л е н и я  ф аз, в е р х н и й  о р г а н и ч е с к и й  с л о й  с о б и ­

р а ю т ,  к  в о д н о м у  д о б а в л я ю т  3 0  с м 3 г е к с а н а  и  э к с т р а к ц и ю  п о в т о р я ю т . 

О б ъ е д и н е н н ы е  о р г а н и ч е с к и е  ф р а к ц и и  п р о п у с к а ю т  ч е р е з  в о р о н к у ,  с о ­

д е р ж а щ у ю  б е з в о д н ы й  с у л ь ф а т  н а т р и я  и  с о б и р а ю т  в к р у г л о д о н н у ю  к о л ­

б у  в м е с т и м о с т ь ю  100 с м 3. Р а с т в о р и т е л ь  у п а р и в а ю т  н а  р о т а ц и о н н о м  ва­

к у у м н о м  и с п а р и т е л е  п р и  т е м п е р а т у р е  б а н и  н е  в ы ш е  4 0  °С . С у х о й  о с т а ­

т о к  р а с т в о р я ю т  в  1 с м 3 п о д в и ж н о й  ф а зы  и  10 м м 3 в в о д я т  в х р о м а т о г р а ф .

9 .2 . Экстракция циазофамида из почвы, томатов, томатного сока, 
ботвы и клубней картофеля

Н а в е с к у  и з м е л ь ч е н н о й  к у л ь т у р ы  10 г  п о м е щ а ю т  в  п о л и п р о п и л е н о ­

в у ю  ц е н т р и ф у ж н у ю  п р о б и р к у  в м е с т и м о с т ь ю  5 0  с м 3, п о с л е д о в а т е л ь н о  

д о б а в л я ю т  5 с м 3 в о д ы  ( т о л ь к о  д л я  п о ч в ы ),  10 с м 3 а ц е т о н и т р и л а ,  8 г  с е ­

м и в о д н о г о  м а гн и я  с е р н о - к и с л о г о  и  1 г  х л о р и с т о г о  н атр и я . П р о б и р к у  

п л о т н о  за к р ы в а ю т  и  п о м е щ а ю т  в а п п а р а т  д л я  в с т р я х и в а н и я  н а  10 м и н , 

з а т е м  ц е н т р и ф у г и р у ю т  в  т е ч е н и е  10 м и н  п р и  с к о р о с т и  4  0 0 0  об ./ м и н . О т  

в е р х н е г о  а ц е т о н и т р и л ь н о г о  с л о я  о т б и р а ю т  а л и к в о т у  5 с м 3, п е р е н о с я т  в
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к р у г л о д о н н у ю  к о л б у  в м е с т и м о с т ь ю  2 5  с м 3. Р а с т в о р и т е л ь  у п а р и в а ю т  н а  

р о т а ц и о н н о м  в а к у у м н о м  и с п а р и т е л е  п р и  т е м п е р а т у р е  б а н и  н е  в ы ш е  

4 0  °С .  С у х о й  о с т а т о к  п о д в е р га ю т  о ч и с т к е  п о  п . 9 .3.

9.3. Очистка на патроне для ТФЭ
С у х о й  о с т а т о к ,  п о л у ч е н н ы й  п о  п. 9 .2 , р а с т в о р я ю т  в 1 с м 3 с м е с и  

№  1, н а н о ся т  н а  п р е д в а р и т е л ь н о  к о н д и ц и о н и р о в а н н ы й  п а т р о н  (п . 7 .2 ),  

к о л б у  о п о л а с к и в а ю т  1 с м 3 с м е си  №  1 и  т а к ж е  н а н о с я т  н а  п а тр о н . П а т р о н  

п р о м ы в а ю т  3 с м 3 с м е с и  №  1, э л ю а т  о т б р а с ы в а ю т . Ц и а зо ф а м и д  э л ю и р у ­

ю т  4 с м 3 с м е с и  №  2 , э л ю а т  с о б и р а ю т , у п а р и в а ю т  д о с у х а  н а  р о т а ц и о н н о м  

в а к у у м н о м  и с п а р и т е л е ,  о ста то к  р а с т в о р я ю т  в п о д в и ж н о й  ф азе  (1  с м 3 -  

п о ч в а , т о м а т ы , т о м а т н ы й  сок , к л у б н и  к а р т о ф е л я ; 5 с м 3 -  б о т в а  к а р тоф е­

л я )  и  10 м м 3 в в о д я т  в  хр о м а т о гр а ф .

9.4. Условия хроматографирования 
У л ь т р а э ф ф е к т и в н ы й  ж и д к о с т н ы й  х р о м а т о гр а ф  с  б ы с т р о с к а н и -

р у ю щ и м  у л ь т р а ф и о л е т о в ы м  д е т е к т о р о м , с н а б ж е н н ы й  д е га за т о р о м , ав ­

т о м а т и ч е с к и м  п р о б о о т б о р н и к о м  и  т е р м о с т а т о м  к о л о н к и . А н а л и т и ч е с к а я  

к о л о н к а  д л я  н е и о н о г е н н ы х  с р е д н е п о л я р н ы х  с о е д и н е н и й  (2 ,1  х  100 ) м м , 

1,7 м к м . Т е м п е р а т у р а  к о л о н к и  ( 3 0 +  1 ) ° С .  П о д в и ж н а я  ф аза: с м е с ь  а ц е ­

т о н и т р и л а  и 0 ,0 0 5  М  о р т о ф о с ф о р н о й  к и с л о т ы  в с о о т н о ш е н и и  5 0 :5 0 .  

С к о р о с т ь  п о т о к а  э л ю е н т а :  0 ,2 см 3/мин. Р а б о ч а я  д л и н а  в о л н ы  у л ь т р а ф и о ­

л е т о в о г о  д е т е к т о р а  2 8 0  нм . О б ъ е м  в в о д и м о й  п р о б ы  10 м м 3.

10* Обработка результатов анализа
К о л и ч е с т в е н н о е  о п р е д е л е н и е  п р о в о д я т  м е т о д о м  а б с о л ю т н о й  ка ­

л и б р о в к и . С о д е р ж а н и е  ц и а зоф ам и д а  в  п р о б е  (X , м г/к г) в ы ч и с л я ю т  п о  

ф о р м у л е :

X  =
Sx-K-V

Р
100
— , гд е

Sx -  п л о щ а д ь  п и к а  ц и а з о ф а м и д а  н а  х р о м а т о гр а м м е  и с п ы т у е м о г о  

о б р а зц а , м м 2 ( A U ) ;

К -  г р а д у и р о в о ч н ы й  к оэф ф и ц и ен т , н а й д е н н ы й  н а  с та д и и  п о с т р о е ­

н и я  с о о т в е т с т в у ю щ е й  гр а д у и р о в о ч н о й  з а в и с и м о с т и ;

V -  о б ъ ё м  п р о б ы ,  п о д го т о в л е н н о й  д л я  х р о м а т о гр а ф и ч е с к о го  а н а л и ­

за , с м 3;

Р -  н а в еск а  а н а л и з и р у е м о г о  о б р а зц а , г ;

/ -  п о л н о т а  и з в л е ч е н и я  ц и а зоф а м и д а , п р и в ед ен н а я  в т а б л . 2 , %.

12
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С о д е р ж а н и е  о с т а т о ч н ы х  к о л и ч е с т в  ц и а зоф а м и д а  в о б р а з ц е  в ы ч и с ­

л я ю т  к ак  с р е д н е е  из д в у х  п а р а л л е л ь н ы х  о п р е д е л е н и й .

О б р а з ц ы , д а ю щ и е  п и к и  б о л ь ш и е ,  ч е м  ста н д а р т н ы й  р а с т в о р  ц и а зо ­

ф а м и д а  с  к о н ц ен т р а ц и ей  1,0 м к г/ с м 3, р а зб а в л я ю т  п о д в и ж н о й  ф а зо й  д л я  

В Э Ж Х .

11. Проверка приемлемости результатов 
параллельных определений

З а  р е з у л ь т а т  а н а ли за  п р и н и м а ю т  с р е д н е е  а р и ф м е т и ч е с к о е  р е з у л ь т а ­

т о в  д в у х  п а р а л л е л ь н ы х  о п р е д е л е н и й ,  р а с х о ж д е н и е  м е ж д у  к о т о р ы м и  н е  

п р е в ы ш а е т  п р е д е л а  п о в т о р я е м о с т и :

г - р ^ - л ^ ю о

{Хх* Х г)
< г , гд е ( 1)

Xh Х2 -  р е з у л ь т а т ы  п а р а л л е л ь н ы х  о п р е д е л е н и й , м г/кг; 

г -  з н а ч е н и е  п р е д е л а  п о в т о р я е м о с т и  {г =  2 ,8 о г).

П р и  н е в ы п о л н е н и и  у с л о в и я  ( 1 )  в ы я с н я ю т  п р и ч и н ы  п р е в ы ш ен и я  

п р е д е л а  п о в т о р я е м о с т и , у с т р а н я ю т  и х  и в н ов ь  в ы п о л н я ю т  а н а ли з .

12. Оформление результатов
Р е з у л ь т а т  а н а ли за  п р е д с т а в л я ю т  в ви д е :

( Х ± А )  м г/кг п р и  в е р о я т н о с т и  Р =  0 ,95 , гд е

X  -  с р е д н е е  а р и ф м е т и ч е с к о е  р е з у л ь т а т о в  о п р е д е л е н и й , п р и зн а н ­

н ы х  п р и е м л е м ы м и , мг/кг;

А -  гр а н и ц а  а б с о л ю т н о й  п о г р е ш н о с т и , мг/кг;

S - XА ~ *
100

, гд е

д — гр а н и ц а  о т н о с и т е л ь н о й  п о г р е ш н о с т и  м е т о д и к и  (п о к а з а т е л ь  т о ч ­

н о с т и  в с о о т в е т с т в и и  с  д и а п а з о н о м  к о н ц е н т р а ц и й ), % .

В  с л у ч а е ,  е с л и  с о д ер ж а н и е  к о м п о н е н т а  м е н е е  н и ж н е й  гр а н и ц ы  д и а ­

п а зо н а  о п р е д е л я е м ы х  к о н ц ен т р а ц и й , р е з у л ь т а т  а н а л и за  п р е д с т а в л я ю т  в 

в и д е :

«содержание вещества в пробе менее нижней границы определе­
ния» (например: менее 0,01 мг/кг*, где * -0,01 мг/кг -  предел обнаруже­
ния циазофамида в томатах).

13. Контроль качества результатов измерений
О п е р а т и в н ы й  к о н т р о л ь  п о г р е ш н о с т и  и  в о с п р о и з в о д и м о с т и  и зм е р е ­

н ий  о с у щ е с т в л я е т с я  в с о о т в е т с т в и и  с  Г О С Т  Р  И С О  5 7 2 5 -1 -6 — 2 0 02
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« Т о ч н о с т ь  (п р а в и л ь н о с т ь  и  п р е ц и з и о н н о с т ь ) м е т о д о в  и  р е з у л ь т а т о в  и з ­

м е р е н и й » .

13.1 . С т а б и л ь н о с т ь  р е з у л ь т а т о в  и з м е р е н и й  к о н т р о л и р у ю т  п е р е д  

п р о в е д е н и е м  и з м е р е н и й , а н а л и зи р у я  о д и н  и з  гр а д у и р о в о ч н ы х  р а с т в о р о в .

13.2. П л а н о в ы й  в н у т р и л а б о р а т о р н ы й  о п е р а т и в н ы й  к о н т р о л ь  п р о ­

ц е д у р ы  в ы п о л н е н и я  а н а л и з а  п р о в о д и т с я  с  п р и м е н е н и е м  м е т о д а  д о б а в о к .

В е л и ч и н а  д о б а в к и  С3 д о л ж н а  у д о в л е т в о р я т ь  у с л о в и ю :

Q= \ х  * Д,г > гДе
± Д л Д, ,  ( ±  Д л>А. , )  -  ха р а к т ер и сти к а  п о г р е ш н о с т и  (а б с о л ю т н а я  п о ­

г р е ш н о с т ь ) р е з у л ь т а т о в  ан а ли за , с о о т в е т с т в у ю щ а я  со д ер ж а н и ю  к о м п о ­

н е н т а  в  и с п ы т у е м о м  о б р а з ц е  (р а с ч е т н о м у  з н а ч е н и ю  с о д ер ж а н и я  к о м п о ­

н е н т а  в о б р а зц е  с  д о б а в к о й  с о о т в е т с т в е н н о ),  м г/кг;

п р и  э т о м :

Ал =  ±  0 ,84  А ,  гд е

А  -  гр а н и ц а  а б с о л ю т н о й  п о гр еш н о с т и , м г/кг:

А
8 'Х
100

гд е

6 -  гр а н и ц а  о т н о с и т е л ь н о й  п о гр е ш н о с т и  м е т о д и к и  (п о к а з а т е л ь  т о ч ­

н о с т и  в с о о т в е т с т в и и  с  д и а п а зо н о м  к о н ц е н т р а ц и й ), %.
Р е з у л ь т а т  к о н т р о л я  п р о ц е д у р ы  Кк р а с с ч и т ы в а ю т  п о  ф о р м у л е :

Кк = Х ~ Х - С д,тд е

Х\  X , Се -  с р е д н е е  а р и ф м е т и ч е с к о е  р е з у л ь т а т о в  п а р а л л е л ь н ы х  о п ­

р е д е л е н и й  (п р и з н а н н ы х  п р и е м л е м ы м и  п о  п. 1 1 ) с о д ер ж а н и я  к о м п о н е н т а  

в о б р а зц е  с  д о б а в к о й , и с п ы т у е м о м  о б р а зц е , к о н ц ен т р а ц и я  д о б а в к и  с о о т ­

в е т с т в е н н о , мг/кг.

Н о р м а т и в  к о н т р о л я  К  р а с с ч и т ы в а ю т  п о  ф о р м у л е :

* =  + К *
П р о в о д я т  с о п о с т а в л е н и е  р е зу л ь т а т а  к о н т р о л я  п р о ц е д у р ы  (Кк) с  

н о р м а т и в о м  к о н т р о л я  (К).
Е с л и  р е з у л ь т а т  к о н т р о л я  п р о ц е д у р ы  у д о в л е т в о р я е т  у с л о в и ю

k j s a ; ( 2 )

п р о ц е д у р у  а н а л и за  п р и з н а ю т  у д о в л е т в о р и т е л ь н о й .

П р и  н е в ы п о л н е н и и  у с л о в и я  (2 )  п р о ц е д у р у  к о н т р о л я  п о в т о р я ю т . 

П р и  п о в т о р н о м  н е в ы п о л н е н и и  у с л о в и я  ( 2 )  в ы я с н я ю т  п р и ч и н ы , п р и в о ­

д я щ и е  к н е у д о в л е т в о р и т е л ь н ы м  р е зу л ь т а т а м , и  п р и н и м а ю т  м е р ы  к и х  

у с т р а н е н и ю .
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13.3. П р о в е р к а  п р и е м л е м о с т и  р е з у л ь т а т о в  и з м е р е н и й ,  п о л у ч е н н ы х  

в у с л о в и я х  в о с п р о и з в о д и м о с т и .

Р а с х о ж д е н и е  м е ж д у  р е з у л ь т а т а м и  и з м е р е н и й , в ы п о л н е н н ы х  в д в у х  

р а з н ы х  л а б о р а т о р и я х ,  н е  д о л ж н о  п р е в ы ш а т ь  п р е д е л  в о с п р о и з в о д и м о с т и

(Я):
2-|Х,-ЛГ2|-100 

(Х, + Х г)
< R , где (3)

X,, Х2 -  р е з у л ь т а т ы  и з м е р е н и й  в  д в у х  р а з н ы х  л а б о р а т о р и я х ,  м г/кг;

R -  п р е д е л  в о с п р о и з в о д и м о с т и  (в  с о о т в е т с т в и и  с  д и а п а з о н о м  к о н ­

ц е н т р а ц и й ),  % .
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