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Свидетельство о метрологической аттестации от 3.10.2013 
№  01.00225/205-26-13

1. Назначение и область применения
Настоящие методические указания устанавливают порядок 

применения метода высокоэффективной жидкостной хромато
графии для определения массовых концентраций фенокса
проп-П-этила по метаболиту феноксапроп-П в зерне и соломе 
гречихи в диапазоне 0,05—0,5 мг/кг.

Методические указания носят рекомендательный характер.
Феноксапроп-П-этил.
Этил (К)-2-[4-[(6-хлорбензоксазол~2-илокси)фенокси]про- 

пионат (ИЮПАК).

О
СНз

о—сн—с—ОС2Н5
о

C18H16C1N05.
Молекулярная масса 361,8.
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Белое твердое вещество без запаха. Температура плавления: 
89—91 °С. Давление паров при 20 °С: 5,3 х КГ*мПа. Коэффициент 
распределения н-октанол/вода: Kow log Р = 4,58. Растворимость 
(г/дм3) при 20 °С: ацетон -  200, толуол -  200, этилацетат — более 
200, этанол — 24; растворимость в воде 0,7 мг/дм3.

Вещество стабильно в течение 90 дней при 50 °С, не разруша
ется на свету, нестабильно в нейтральной и особенно щелочной 
средах: DT50 = 1 000 дней (pH 5), 100 дней (pH 7), 2,4 дня (pH 9).

Краткая токсикологическая характеристика
Острая пероральная токсичность (LDS0) для крыс 

3 150—4 000 мг/кг, для мышей — более 5 000 мг/кг; острая дер
мальная токсичность (LD50) д л я  крыс -  более 2 000 мг/кг; острая 
ингаляционная токсичность (ЬС5У) для крыс — более 1,224 мг/л 
воздуха.

Феноксапроп-П-этил нетоксичен для пчел, птиц, дождевых 
червей.

Основной метаболит феноксапроп-П -этила: феноксапроп-П
(R) -2- [4- [(6-хлорбензоксазол-2-илокси)] фенокси]пропио- 

новая кислота.

Светлобежевый порошок со слабым запахом. Температура 
плавления: 155—161 °С.

Давление паров при 20 °С: 1,8 х НГ1 мПа. Коэффициент рас
пределения н-октанол/вода; K ^ lo g  Р = 1,83 — 0,24 (pH 5—pH 9). 
Растворимость (г/дм3) при 20 °С: толуол — 0,5, метанол — 34, 
этилацетат -  36, ацетон — 80, вода — 0,27 (pH 5,1) и 61 (pH 7,0). 
Другие физико-химические и токсикологические характеристи
ки феноксапроп-П отсутствуют.

Область применения препарата
Феноксапроп-П-этил - послевсходовый гербицид системно

го действия из группы ингибиторов синтеза жирных кислот. Ве
щество эффективно уничтожает однолетние и многолетние зла
ковые сорняки в посевах зерновых колосовых, овощных, 
технических и зернобобовых культур.

СНз
о-сн -с -он

IIо
CI6H I2C1N05.
Молекулярная масса 333,7.
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Применяется в России на посевах пшеницы, ячменя, свек
лы, капусты, подсолнечника, льна, моркови, гороха, сои и рапса 
в качестве послевсходового гербицида при норме расхода до 90 г 
д.в./га и однократной обработке за сезон.

Феноксапроп-П-этил весьма лабильное вещество и при по
падании в воду, почву или растение очень быстро метаболизиру- 
ется до более устойчивого соединения (К)-2~[4-[(6-хлорбензок- 
сазол-2-илокси)]фенокси]пропионовой кислоты /феноксап- 
роп-П/. Поэтому контроль за содержанием феноксапроп-П-эти- 
ла в продукции растительного происхождения ведут по фенок- 
сапроп-П.

2. Метрологические характеристики

При соблюдении всех регламентированных условий и про
ведении анализа в точном соответствии с данной методикой зна
чение погрешности (и ее составляющих) результатов измерений 
не превышает значений, приведенных в таблице.

Таблица

Анали
зируемый
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Зерно От 0,05 до 0,10 включ. 30 6 9 17 25
гречихи Св. 0,10 до 0,50 включ. 15 3 4,5 8 12

Солома От 0,05 до 0,10 включ. 27 6 9 17 25
гречихи Св. 0,10 до 0,50 включ. 15 3 4,5 8 12

3. Метод измерений

Метод основан на экстракции феноксапроп-П из зерна и со
ломы гречихи водным раствором ацетона, очистке экстрактов от 
коэкстрактивных компонентов перераспределением веществ в
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системе несмешивающихся растворителей, а также на колонке с 
силикагелем, разделении компонентов очищенных экстрактов 
методом высокоэффективной жидкостной хроматографии 
(ВЭЖХ) с последующими измерением содержания феноксап- 
роп-П с использованием ультрафиолетового детектора и обра
боткой хроматограмм методом абсолютной градуировки.

4. Требования к средствам измерений, 
вспомогательным устройствам, материалам и реактивам

4.1. Средства измерений
Жидкостный хроматограф с ультрафи
олетовым детектором с переменной 
длиной волны, снабженный дегазато
ром и термостатом колонки
Весы аналитические с пределом 
взвешивания до 110 г и допустимой 
погрешностью 0,0001 г ГОСТ Р 53228-08
Весы лабораторные с пределом 
взвешивания до 160 г и допустимой 
погрешностью 0,005 г ГОСТ Р 53228-08
Колбы мерные вместимостью 
2-100-2,2-1000-2 ГОСТ 1770-74
Пипетки градуированные 
1-1-2-1; 1-1-2-2; 1-2-2-5; 1-2-2-10 ГОСТ 29227-91
Пробирки градуированные 
с пришлифованной пробкой 
П-2-5-0,1; П-2-10-0,2 ГОСТ 1770-74
Цилиндры мерные 1-25;1-50; 1-100; 
1-500;1-1000 ГОСТ 1770-74
Мономер универсальный ГОСТ 22261-91
Ш приц для ввода образцов 
для жидкостного хроматографа 
вместимостью 20—100 см3

Примечание. Допускается использование средств измерения с аналогичны
ми или лучшими характеристиками.
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4.2. Реактивы
Феноксапроп-П , аналитический 
стандарт с содержанием основного 
вещества 99,1 %
Ацетон, оч
Ацетонитрил для хроматогра
фии, хч
Вода для лабораторного анализа 
(деионизованная, бидистиллиро- 
ванная)
н- Гексан, хч
Калий углекислый (калия 
карбонат), хч
Калий марганцово-кислый 
(калия перманганат), хч
Кальций хлористый (кальция
хлорид), хч
Кислота серная концентриро
ванная, хч
Кислота хлористоводород
ная, хч
Кислота ортофосфорная 
85,6 %, хч
Метилен хлористый (дихлор- 
метан), хч
Натрия сульфат безвод
ный, хч
Натрий углекис
лый, хч

ГОСТ 2603-79 

ТУ 6-09-3534-87

ГОСТ Р 52501-05 
ТУ 6-09-3375-78

ГОСТ 4221-76

ГОСТ 20490-75

ГОСТ 4161-77

ГОСТ 4204-77

ГОСТ 3118-77

ГОСТ 6552-80

ГОСТ 12794-80

ГОСТ 4166-76

ГОСТ 83-79

Примечание. Допускается использование реактивов с более высокой квали
фикацией.

4.3. Вспомогательные устройства, 
материалы

Аналитическая колонка (350 х 4,6 мм), 
заполненная сорбентом с привитыми

7
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многофункциональными полярными 
группами С18 зернением 5 мкм
Ванна ультразвуковая с рабочей 
частотой 35 кГц
Воронка Бюхнера
Воронки делительные вместимостью 
100 и 250 см3
Воронки лабораторные, стеклянные 
Колба Бунзена
Колбы круглодонные на шлифе 
вместимостью 10,50, 100 см3
Колбы плоскодонные вместимостью 
250 см3

ГОСТ 9147-80

ГОСТ 25336-82 
ГОСТ 25336-82 
ГОСТ 25336-82

ГОСТ 9737-93

ГОСТ 9737-93
Колонка хроматографическая, 
стеклянная, длиной 25 см и внутрен
ним диаметром 8—10 мм
Ротационный вакуумный испаритель 
с мембранным насосом, обеспечиваю
щим вакуум до 10 мбар
Силикагель для колоночной хроматог
рафии с размером частиц 
0,063—0,200 мм и размером пор 60А
Стаканы химические вместимостью
100 и 500 см3 ГОСТ 25336-82
Стекловата
Установка для перегонки
растворителей с дефлегматором ГОСТ 9737—93

(ИСО 641-75)
Фильтры бумажные средней
плотности ТУ 6-09-1678—86
Фильтры мембранные, диаметром 
47 мм и размером пор 0,45 мкм

Примечание. Допускается использование других вспомогательных средств 
и материалов аналогичного назначения технические характеристики которых не 
уступают вышеуказанным.
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5. Требования безопасности, охраны  
окружающей среды

5.1, При работе с реактивами соблюдают требования безо
пасности, установленные для работы с токсичными, едкими и 
легковоспламеняющимися веществами по ГОСТ 12.1.007—76, 
ГОСТ 12.1.005-88.

5.2. При проведении анализов горючих и вредных веществ 
соблюдают требования противопожарной безопасности по ГОСТ 
12.1.004—91. В лаборатории должны быть в наличии средства по
жаротушения по ГОСТ 12.4.009—90. Обучение работников пра
вилам безопасности труда проводят согласно ГОСТ 12.0.004—90.

5.3, При выполнении измерений с использованием хрома
тографа соблюдают правила электробезопасности в соответствии 
с ГОСТ 12.1.019—79 и инструкцией по эксплуатации прибора.

5.4. Помещение лаборатории должно быть оборудовано при
точно-вытяжной вентиляцией. Содержание вредных веществ в 
воздухе рабочей зоны не должно превышать ПДК (ОБУВ), уста
новленных ГН 2.2.5.1313—03 и 2.2.5.2308—07.

6. Требования к квалификации операторов

К выполнению измерений и обработке их результатов допус
кается специалист, прошедший обучение, имеющий опыт рабо
ты в лаборатории и владеющий техникой проведения хроматог
рафического анализа, освоивший данную методику и подтвер
дивший соответствие получаемых результатов нормативам кон
троля погрешности измерений.

7. Требования к условиям измерений

При выполнении измерений соблюдают следующие условия.

7./. Условия приготовление растворов и подготовки 
проб к анализу

Температура воздуха (20 ± 5) °С
Атмосферное давление (84—106) кПа
Относительная влажность воздуха не более 80 %
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7.2. Условия хроматографического анализа 
Температура колонки 
Подвижная фаза

Скорость потока элюента 
Рабочая длина волны 
Чувствительность

27 °С
ацетонитрил-ортофос- 
форная кислота с мас
совой долей 0,15 % с 
объемным соотноше
нием компонентов 
62:38 
0,7 см3/мин
240 нм
0,001 ед. абсорбции 
на шкалу 
5 мм3
(0,25—2,5) нг

Объем вводимой пробы 
Линейный диапазон детектирования

8. Подготовка к выполнению измерений
Измерениям предшествуют следующие операции: очистка 

органических растворителей (при необходимости), приготовле
ние градуировочных растворов, раствора внесения, подвижной 
фазы для ВЭЖХ, кондиционирование хроматографической ко
лонки, градуировка хроматографа, приготовление смеси рас
творителей для очистки экстрактов на колонке, подготовка ко
лонки с силикагелем, проверка хроматографического поведе
ния феноксапроп-П на колонке.

8.1. Очистка органических растворителей 
и приготовление растворов

8. L 1. Очистка н-гексана
Растворитель последовательно промывают порциями кон

центрированной серной кислоты до прекращения окрашивания 
последней в желтый цвет, затем водой до нейтральной реакции 
промывных вод, перегоняют над прокаленным карбонатом 
калия. Срок хранения -  1 неделя.

8.1.2. Очистка хлористого метилена
Приготовление раствора натрия углекислого смассовой долей 5 %.
Навеску (5,0 ± 0,1) г натрия углекислого растворяют в кони

ческой колбе в (40—60) см3 бидистиллированной воды. Получен-
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ный раствор количественно переносят в мерную колбу вмести
мостью 100 см3 и доводят объем раствора до метки бидистиллиро- 
ванной водой. Срок хранения раствора 1 неделя.

Хлористый метилен промывают последовательно раствором 
натрия углекислого с массовой долей 5 %, насыщенным раство
ром хлористого кальция, сушат над безводным карбонатом калия 
и перегоняют. Срок хранения -  1 неделя.

8.1.3. Очистка ацетона
Ацетон перегоняют над перманганатом калия и карбонатом 

калия (на 1 дм1 ацетона 10 г перманганата калия и 2 г карбоната 
калия). Срок хранения — 1 неделя.

8.2. Подготовка подвижной фазы для ВЭЖХ
8.2.1. Приготовление раствора ортофосфорной кислоты с мас

совой долей 0,15 %(0,15 %~йраствор). В мерную колбу вместимос
тью 1 000 см3 помещают 250—300 см3 бидистиллированной воды, 
вносят 1,5 см3 ортофосфорной кислоты, доводят объем раствора 
до метки водой, перемешивают.

8.2.2. Приготовление подвижной фазы. В мерную колбу вмес
тимостью 1 000 см3 помещают 620 см3 ацетонитрила, вносят 
380 см3 0,15 %-го раствора ортофосфорной кислоты, перемеши
вают, фильтруют через мембранный фильтр.

8.3. Кондиционирование хроматографической колонки
Промывают колонку подвижной фазой для ВЭЖХ, приго

товленной по п. 8.2.2, при скорости подачи растворителя 
0,5 см3/м ин не менее 2 часов до установления стабильной базовой 
линии (дрейф базовой линии в течение 1 ч не более 5 %, а уровень 
шумов не более 2 % диапазона выходного сигнала на шкале изме
рений).

8.4. Приготовление градуировочных растворов
8.4.1. Исходный градуировочный раствор феноксапроп-Пс мас

совой концентрацией 100мкг/см3
В мерную колбу вместимостью 100 см3 помещают (0,0100 ±  

0,0001) г феноксапроп-П, растворяют в 40—50 см3 ацетонитрила, 
доводят объем раствора ацетонитрилом до метки, тщательно пе
ремешивают.

Раствор хранят в морозильной камере при температуре не 
выше (-18) вС в течение трех месяцев.
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8.4.2. Градуировочный раствор феноксапроп-П с массовой кон
центрацией 10мкг/см3 (раствор №  1)

В мерную колбу вместимостью 100 см3 помещают 10 см3 ис
ходного градуировочного раствора феноксапроп-П с массовой 
концентрацией 100 мкг/см* (п. 8.4.1), доводят объем раствора до 
метки ацетонитрилом, тщательно перемешивают. Этот раствор 
используют для приготовления рабочих градуировочных раство
ров № 2—5, а также для приготовления проб с внесением при 
оценке полноты извлечения действующего вещества методом 
«внесено—найдено» и контроле точности методом добавок.

Градуировочный раствор Ns 1 хранят в морозильной камере 
при температуре не выше (-18) °С в течение месяца.

8.4.3. Градуировочные растворы феноксапроп-П с массовой 
концентрацией 0,05—0,5 мкг/см3 (растворы №  2—5)

В 4 мерные колбы вместимостью 100 см3 помещают 0,5; 1,0; 
2,5 и 5,0 см3 градуировочного раствора феноксапроп-П с массо
вой концентрацией 10 мкг/смдп, 8.4.2), доводят объем раствора 
до метки подвижной фазой, приготовленной по п. 8.2.2, тща
тельно перемешивают, получают растворы № 2—5 с массовой 
концентрацией феноксапроп-П 0,05; ОД; 0,25 и 0,5 мкг/см3 соот
ветственно.

Растворы хранятся в холодильнике при температуре 4—6 ЙС в 
течение месяца.

8.5. Градуировка хроматографа
Градуировочную характеристику, выражающую зависи

мость площади пика (мкВ х с) от массовой концентрации фенок- 
сапроп-П в растворе (мкг/см3), устанавливают методом абсолют
ной градуировки по 4 градуировочным растворам (п. 8.4.3).

В инжектор хроматографа вводят по 5 мм3 каждого градуиро
вочного раствора (п. 8.4.3) и анализируют при условиях хрома
тографирования по п. 7.2. Осуществляют не менее 3 параллель
ных определений. Расхождение между параллельными определе
ниями не должно превышать предел повторяемости г.

По полученным данным строят градуировочную характе
ристику.

8.6. Контроль стабильности градуировочной 
характеристики

Контроль стабильности градуировки проводят не реже 1 раза 
в три месяца, а также при смене реактивов или изменении усло
вий анализа.
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Для контроля стабильности используют вновь приготовлен
ные градуировочные растворы с массовой концентрацией иссле
дуемого вещества в начале, середине и конце диапазона измере
ний, которые анализируют в точном соответствии с методикой.

Градуировочную характеристику считают стабильной, если 
для каждого контрольного образца выполняется условие:

f r v ^ .io o s * ,, где (1)

SU3M , Sep -  значение площади пика феноксапроп-П в образце 
для контроля, измеренное и найденное по градуи
ровочной характеристике соответственно, мкВ х с; 

Кгр — норматив контроля, = 0,5-5, где ±5 — границы 
относительной погрешности, % (табл.).

Если условие стабильности не выполняется только для одно
го образца, то повторно анализируют этот образец для исключе
ния результата, содержащего грубую ошибку.

Если градуировка нестабильна, выясняют причины неста
бильности и повторяют контроль стабильности с использовани
ем других образцов для градуировки, предусмотренных методи
кой. При повторном обнаружении нестабильности градуировки 
прибор градуируют заново.

8.7. Подготовка колонки с силикагелем 
для очистки экстракта

В нижнюю часть стеклянной колонки длиной 25 см и внут
ренним диаметром в—10 мм вставляют тампон из стекловаты, 
закрывают кран и вносят суспензию 3 г силикагеля в 20 см3 гекса
на. Дают растворителю стечь до верхнего края сорбента и поме
щают на него слой безводного сульфата натрия высотой 1 см. К о
лонку промывают 30 см3 ацетона со скоростью 1—2 капли в се
кунду и затем 30 см3 смеси гексан-ацетон в объемном соотноше
нии 2:8,  после чего она готова к работе.

8.8. Определение объема элюента, необходимого для полного 
вымывания феноксапроп-П из колонки с силикагелем

В круглодонную колбу емкостью 10 см3 отбирают 0,1 см3 гра
дуировочного раствора феноксапроп-П с концентрацией 
10 мкг/см3 (п. 8.4.2), упаривают досуха на роторном испарителе
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при температуре не выше 40 вС. Сухой остаток растворяют в 3 см3 
смеси гексан-ацетон в объемном соотношении 2 : 8 ,  помещая в 
ультразвуковую ванну на 1 мин., и раствор наносят на колонку с 
силикагелем, подготовленную по п. 8.7. Колбу обмывают 3 см3 
этой же смеси растворителей, которые также наносят на колонку. 
Скорость прохождения растворителя через колонку — 1—2 капли 
в сек. Промывают колонку 40 см3 смеси гексан-ацетон в объем
ном соотношении 2 : 8, элюат отбрасывают. Затем через колонку 
пропускают 35 см3 ацетонитрила, отбирая последовательно по 
5 см3 элюата. Каждую фракцию упаривают досуха, остатки рас
творяют в 2 см3 подвижной фазы для ВЭЖХ (п. 8.2.2) и анализи
руют на содержание феноксапроп-П по п. 11.1.

Фракции, содержащие феноксапроп-П, объединяют, упари
вают досуха, остаток растворяют в 10 мл подвижной фазы для 
ВЭЖХ и вновь анализируют по п. 11.1. Определяют полноту смы
вания вещества с колонки и объем элюента, необходимый для 
полного вымывания феноксапроп-П из колонки.

Примечание. Проверку хроматографического поведения феноксапроп-П на 
колонке следует проводить обязательно, поскольку профиль вымывания может 
изменяться при использовании новой партии сорбента и растворителей.

9. Отбор, подготовка и хранение проб
Отбор проб производится в соответствии с правилами, опре

деленными: ГОСТ 13586.3—83 «Зерно. Правила приемки и мето
ды отбора проб», «Унифицированными правилами отбора проб 
сельскохозяйственной продукции, продуктов питания и объек
тов окружающей среды для определения микроколичеств пести
цидов» (№ 2051—79 от 21.08.79).

Пробы зерна и соломы высушивают до стандартной влаж
ности и хранят в бумажных или тканевых мешочках в сухом, хо
рошо проветриваемом шкафу, недоступном для грызунов. Перед 
анализом зерно и солому размалывают на мельнице.

10. Проведение определения
10.1. Экстракция феноксапроп-П

Приготовление водного раствора ацетона с объемной долей 80 %.
В мерную колбу вместимостью 500 см3 вносят 100 см3 бидис- 

тиллированной воды и доводят объем раствора до метки ацето
ном, перемешивают. Срок хранения — 1 неделя.
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Образец размолотого зерна (10 г) или соломы (5 г) помеща- 
ют в плоскодонную колбу вместимостью 250 см3, приливают 
100 см3 водного раствора ацетона с объемной долей 80 % и поме
щают в ультразвуковую ванну на 7 мин. Пробе дают отстояться, 
затем надосадочную жидкость фильтруют под вакуумом на во
ронке Бюхнера через бумажный фильтр. Осадок на фильтре про
мывают 50 см3 водного раствора ацетона с объемной долей 80 %. 
Экстракт и промывную жидкость переносят в химический ста
кан, перемешивают, измеряют объем раствора, 1/ 5 его часть (эк
вивалентную 2 г зерна или 1 г соломы) переносят в круглодонную 
колбу вместимостью 100 см3 и упаривают на роторном вакуумном 
испарителе при температуре не выше 40 “С до водного остатка 
(2—3 см3). К  водному остатку добавляют 30 см3 бидистиллирован- 
ной воды и раствор переносят в делительную воронку вместимос
тью 100 см3. Далее проводят очистку экстракта по п. 10.2.

10.2. Очистка экстракта перераспределением в системе 
несмешивающихся растворителей

Приготовление раствора хлористоводородной кислоты с мо
лярной концентрацией 1 молъ/дм3.

Растворяют 85 см3 хлористоводородной кислоты (уд. вес 
1,18) в 100—200 см3 бидистиллированной воды, затем переносят 
раствор в мерную колбу вместимостью 1 000 см5 и доводят объем 
раствора до метки бидистиллированной водой, перемешивают. 
Срок хранения раствора — 1 неделя.

К аликвоте экстракта пробы (из п. 10.1), находящейся в де
лительной воронке, добавляют 20 см3 гексана и смесь интенсивно 
встряхивают в течение 1 мин. Верхний гексановый слой отбрасы
вают, а оставшуюся водную фракцию переносят в химический 
стакан и подкисляют раствором хлористоводородной кислоты с 
молярной концентрацией 1 моль/дм3 до pH 2, контролируя кис
лотность раствора с помощью иономера. Раствор переносят в де
лительную воронку вместимостью 100 см3, приливают 30 см3 ди- 
хлорметана и смесь интенсивно встряхивают в течение 1 мин. 
После полного разделения фаз органический слой фильтруют 
через слой безводного сульфата натрия, помещенный на бумаж
ном фильтре в химическую воронку, в круглодонную колбу вмес
тимостью 100 см3. Экстракцию водной фазы повторяют еще два 
раза, используя 30 и 20 см3 дихлорметана. Объединенную дихлор- 
метановую фракцию, содержащую феноксапроп-П, упаривают
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досуха на роторном испарителе при температуре не выше 40 °С. 
Далее проводят очистку экстракта по п. 10.3.

10.3. Очистка экстракта на колонке 
с силикагелем

Остаток в колбе, полученный при упаривании очищенных 
по п. 10.2 экстрактов зерна и соломы, растворяют в 3 см3 смеси 
гексан-ацетон в объемном соотношении 2 : 8 и раствор вносят в 
подготовленную хроматографическую колонку (п. 8.7). Колбу 
обмывают 5 см3 смеси этих же растворителей и также наносят на 
колонку. Промывают колонку 40 см3 смеси гексан-ацетон (2:8, 
по объему) со скоростью 1—2 капли в секунду, элюат отбрасыва
ют. Феноксапроп-П элюируют 25 см3 ацетонитрила и собирают 
элюат в круглодонную колбу вместимостью 100 см3. Раствор упа
ривают досуха на роторном испарителе при температуре не выше 
40 °С. Сухой остаток экстрактов зерна и соломы растворяют соот
ветственно в 2 и 1 см3 подвижной фазы для ВЭЖХ (п. 8.2.2) и 
анализируют на содержание феноксапроп-П по п. 11.1.

Полнота извлечения феноксапроп-П при проведении всех 
операций подготовки пробы не менее 84 %.

11. Выполнение измерений

11.1. В инжектор хроматографа вводят 5 мм3 очищенного 
экстракта анализируемой пробы (пп. 10.1—10.3), анализируют 
при условиях п. 7.2 и регистрируют хроматограмму. Каждый экс
тракт хроматографируют дважды.

11.2. Для каждого образца зерна и соломы повторяют опера
ции по пп. 10.1—10,3, 11.1.

12. Обработка результатов измерений

12,1. Для обработки результатов хроматографического ана
лиза используют программу сбора и обработки хроматографичес
кой информации.

Альтернативная обработка результатов.
Массовую долю феноксапроп-П X, м г/кгв образцах зерна и 

соломы рассчитывают по формуле:
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5, A V 
0,84-Л”,, т

где (2)

У, -  площадь пика феноксапроп-П в образце, мкВ х с;
S0 — площадь пика феноксапроп-П в градуировочном 

растворе, мкВ х с;
А — массовая концентрация градуировочного раствора 

феноксапроп-П, мкг/см3;
V — объем экстракта, подготовленного для хроматог

рафирования, см3;
т -  масса анализируемой части образца, соответству

ющая доле экстракта, использованной для очис
тки на колонке с силикагелем и последующего 
хроматографического определения, г;

0,84 -  коэффициент извлечения феноксапроп-П, учиты
вающий все процедуры подготовки пробы.

При расчете содержания феноксапроп-П в эквивалентах фен- 
оксапроп-П-этила полученное значение X умножают на 1,04.

12.2. За результат измерений принимают среднее арифмети
ческое результатов двух параллельных определений, если выпол
няется условие приемлемости:

2-\х1 -jr,|-ioo 
xt+x2 й г ,  где (3)

А", Хг — результаты параллельных определений массовой 
доли феноксапроп-П, мг/кг; 

г -  значение предела повторяемости, % (табл.).

Если условие (3) не выполняется, выясняют причины пре
вышения предела повторяемости, устраняют их и повторяют вы
полнение измерений в соответствии с требованиями методики 
измерений.

12.3. Результат анализа в документах, предусматривающих 
его использование, представляют в виде:

X  ±0,01-8 X  , при Р =  0,95, где

X  -  среднее арифметическое значение результатов п 
определений, признанных приемлемыми, мг/кг;

±5 — границы относительной погрешности измерений, 
% (табл.).
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В случае, если полученный результат измерений ниже ни
жней границы диапазона измерений, результат анализа пред
ставляют в виде:

«массовая доля феноксапроп-П в зерне и соломе гречихи менее 
0,05 мг/кг».

Экстракты, при хроматографировании которых получают 
аналитический сигнал феноксапроп-П, превышающий аналити
ческий сигнал, получаемый при хроматографировании градуи
ровочного раствора с массовой концентрацией 0 ,5м кг/см , раз
бавляют подвижной фазой, но не более, чем в 10 раз, и анализи
руют в соответствии с данной методикой.

13. Проверка приемлемости результатов измерений, 
полученных в условиях воспроизводимости

13.1. Проверку приемлемости результатов измерений в усло
виях воспроизводимости проводят:

а) при возникновении спорных ситуаций между двумя лабо
раториями;

б) при проверке совместимости результатов измерений, по
лученных при сличительных испытаниях (при проведении ак
кредитации лабораторий и инспекционного контроля).

13.2. Для проведения проверки приемлемости результатов 
измерений в условиях воспроизводимости каждая лаборатория 
использует пробы, оставленные на хранение.

13.3. Расхождение между результатами измерений, выпол
ненных в условиях воспроизводимости (разное время, разные 
операторы, разные лаборатории), не должно превышать предел 
воспроизводимости (R).

2 . | Л Г , - Л Г 2|. 100
X , + Х г

< Я , где
(4)

Xv Х2 — результаты измерений массовой доли феноксап- 
роп-П, выполненных в условиях воспроизводи
мости (разное время, разные операторы, разные 
лаборатории), мг/кг;

R -  значение предела воспроизводимости, % (табл.).

Если предел воспроизводимости не превышен, то приемле
мы все результаты измерений и в качестве окончательного ре
зультата используют их среднеарифметическое значение. Если
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предел воспроизводимости превышен, то выполняют процеду
ры, изложенные в ГОСТ Р ИСО 5725-6—2002 (п. 5.3.3).

При разногласиях руководствуются ГОСТ Р ИСО 5725-6—2002 
(п. 5.3.4).

14. Контроль качества результатов 
измерений при реализации методики в лаборатории

Контроль качества результатов измерений в лаборатории 
при реализации методики осуществляют по ГОСТ Р ИСО 
5725-6—2002 («Точность (правильность и прецизионность) мето
дов и результатов измерений»), используя контроль стабильнос
ти среднеквадратического (стандартного) отклонения повторяе
мости по п. 6.2.2 ГОСТ Р ИСО 5725-6—2002 и показателя пра
вильности по п. 6.2.4 ГОСТ Р ИСО 5725-6—2002.

Рекомендуется устанавливать контролируемый период так, 
чтобы количество результатов контрольных измерений было от 
20 до 30.

При неудовлетворительных результатах контроля, напри
мер, при превышении предела действия или регулярном превы
шении предела предупреждения, выясняют причины этих откло
нений, в том числе проводят смену реактивов, проверяют работу 
оператора.
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