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УТВЕРЖДАЮ

Руководитель Федеральной службы 
по надзору в сфере защиты прав 
потребителей и благополучия человека, 
Главный государственный санитарный 
врач Российской Федерации

Г.Г. Онищенко
24 сентября 2007 г.
Дата введения: 10. 12. 2007 г.

4.1. Определение остаточных количеств 
азоксистробина (IC1A S504) и его геометрического изомера 

(R 230310) в зеленом луке и луке-репке методом 
высокоэффективной жидкостной хроматографии

Методические указания 
МУК 4.1. 2269-07

Настоящие методические указания устанавливают метод высо
коэффективной жидкостной хроматографии для определения мас
совой концентрации Азоксистробина (ICIA 5504) и его геометри
ческого изомера (R 230310) в диапазоне 0,05 -  0,5 мг/кг в зеленом 
луке и луке-репке.

Название вещества по ИСО: Азоксистробин.
Название вещества по ИЮПАК: метил (Е)-2-{2-[6-(2-циано- 

фенокси)пиримидин-4-илокси]фенил}-3-метоксиакрилат.
Структурная формула:

Эмпирическая формула: C22H17N33O5. 
Молекулярная масса: 403,4, 
Агрегатное состояние: порошок.
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МУК 4.1.2269-07

Цвет, запах: белого цвета, без запаха.
Температура плавления 166 °С.
Коэффициент распределения н-октанол - вода: Kow logP =

2,5 (20 °С)
Растворимость в воде (25°С): 6,2 (pH 5,2), 6,7 (pH 7,0), 

5,9 (pH 9,2) мг/дм3
Растворимость в органических растворителях (г/дм3 при 20°С): 

ацетон - 86, ацетонитрил - 340, гексан - 0.057, дихлорметан - 400, 
метанол - 20, толуол - 55, этилацетат * 130, н-октанол - 1,40.

Азоксистробин стабилен в водных растворах при pH 3-10 при 
комнатной температуре. Период полураспада в почве в полевых 
условиях от 3-х до 39 дней. Основным путем превращения вещест
ва на поверхности растений и почвы является фотолитическая изо
меризация с образованием геометрического Z-изомера.

Краткая гигиеническая характеристика: Азоксистробин отно
сится к малоопасным веществам по острой оральной (ЛД50 для 
крыс свыше 5000 мг/кг) и дермальной (ЛД50 свыше 2000 мг/кг) ток
сичности и умеренно опасным по ингаляционной токсичности 
(ЛК50 для крыс - 698-962 мг/м3). Не обладает побочными токсико
логическими эффектами, может вызвать слабое раздражение при 
попадании на кожу и слизистую оболочку глаз.

В России установлены следующие гигиенические нормативы:
ДСД -  0,03 мг/кг/сут;
МДУ (мг/кг) в винограде, огурцах и томатах -  0,2,
Область применения: Азоксистробин -  фунгицид из группы 

стробилуринов системного и контактного действия с длительным 
защитным эффектом. Высокоэффективен против возбудителей 
ложной и настоящей мучнистой росы, в том числе против рас воз
будителя, устойчивых к Металаксилу и производным триазола. 
Применяется в России в качестве фунгицида на плантациях лука- 
репки, томатах и огурцах открытого и защищенного грунта с нор
мой расхода 0,1-0,15 кг д.в./га, на зерновых культурах -  0,125 -  
0,250 кг д.в./га, а также на виноградниках - 0,15-0,20 кг д.в./га при 
2-х кратной обработке.

R-230310 - Z-геометрический изомер Азоксистробина.
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МУК 4.1,2269-07

Название действующего вещества по ИСО: метил (Z)-2-{2-[6- 
(2-цианофенокси)-пиримидин-4-илокси]фенил}-3-метоксиакрилат. 

Структурная формула:

О OCHj

R 230310 представляет собой кристаллический порошок жел
того цвета.

Физико-химические свойства близки к таковым Азоксистробина. 
Главный метаболит в процессе фотолиза основного вещества. 

Данные по токсикологии вещества фирмой не представлены.

1. МЕТРОЛОГИЧЕСКАЯ ХАРАКТЕРИСТИКА МЕТОДА

При соблюдении всех регламентированных условий проведе
ния анализа в точном соответствии с данной методикой погреш
ность (и ее составляющие) результатов измерений при доверитель
ной вероятности Р = 0,95 не превышает значений, приведенных в 
Таблице 1 для соответствующих диапазонов концентраций.

Таблица 1
Метрологические параметры для Азоксистробина

Анализи
руемый
объект

Диапазон 
определяе

мых концен
траций, мг/кг

Показатель 
точности (гра
ница относи
тельной по
грешности), 
±6, % Р=0,95

Стандарт
ное откло
нение по
вторяемо
сти, ог, %

Предел по
вторяемо
сти, г, %

Предел вос
производим 
ости, R, %

Зеленый лук 0,01-0,1 50 5 14,0 16.7

0,1-0,5 25 4 1 U 13,3

Лук-репка 0,01-0,1 50 4 И ,2 13,3

0,1-0,5 25 3 8,4 10,0
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Таблица 2

Метрологические параметры для геометрического изомера 
Азоксистробина (R 230310)

Анализи
руемый
объект

Диапазон оп
ределяемых 

концентраций, 
мг/кг

Показатель 
точности 

(граница от
носительной 
погрешно
сти), ±5, % 

Р~0,95

Стандарт
ное откло
нение по
вторяемо
сти, Or, %

Предел по
вторяемо
сти, г, %

Предел 
воспроиз

водимости, 
R, %

Зеленый
лук

0,01-0,1 50 4 1W 13,3

0,1 -0,5 25 3 м 10,0

Лук-репка 0,01-0,1 50 4 11,2 13,3

0,1 -0,5 25 3 8,4 10,0

Полнота извлечения вещества, стандартное отклонение, дове
рительные интервалы среднего результата для полного диапазона 
концентраций (п = 20) приведены в Таблицах 3 и 4.

Таблица 3

Полнота извлечения вещества, стандартное отклонение, 
доверительный интервал среднего результата для Азоксистробина

(ICIA 5504)

Анализируемый
объект

Метрологические параметры, Р * 0,95, п -  20

Предел
обнару
жения,
мг/кг

Диапазон оп
ределяемых 

концентраций, 
мг/кг

Среднее 
значение 
опреде

ления, %

Стан
дартное 
отклоне
ние, S, %

Доверитель
ный интер

вал среднего 
результата, 

±,%
Зеленый лук 0,05 0,05-0,5 82,1 3,1 1,5

Лук-репка 0,05 0,05-0,5 81,9 2,4 1,2
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Таблица 4
Полнота извлечения вещества, стандартное отклонение, 

доверительный интервал среднего результата 
для геометрического изомера Азоксистробина (R 230310)

Анализируемый
объект

Метрологические параметры, Р = 0,95, п = 20

Предел
обнару
жения,
мг/кг

Диапазон оп
ределяемых 

концентраций, 
мг/кг

Среднее 
значение 
опреде

ления, %

Стандарт
ное откло
нение, S, 

%

Довери
тельный
интервал
среднего

результата,

Зеленый лук 0,05 0,05 -  0,5 81,9 з,з 1.4

Лук-репка 0,05 0,05 -  0,5 77,4 3,2 1,4

2. МЕТОД ИЗМЕРЕНИЙ

Методика основана на одновременном определении Азокси
стробина и его геометрического изомера (R 230310) методом высо
коэффективной жидкостной хроматографии (ВЭЖХ) с использова
нием ультрафиолетового детектора после их экстракции из образ
цов смесью органического растворителя с водой, очистке перерас
пределением между двумя несмешивающимися фазами и на кон
центрирующих патронах на основе силикагеля (Диапак Амин и 
Диапак С8).

Идентификация веществ проводится по времени удерживания, 
а количественное определение - методом абсолютной калибровки.

В предлагаемых условиях анализа метод специфичен. Специ
фичность обеспечивается подбором состава подвижной фазы и вы
бором колонок различной полярности. Условия хроматографиро
вания позволяют с высокой достоверностью детектировать и иден
тифицировать Азоксистробин и его изомер при совместном при
сутствии.
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3. СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ, РЕАКТИВЫ, 
ВСПОМОГАТЕЛЬНЫЕ УСТРОЙСТВА И МАТЕРИАЛЫ

ЗЛ. Средства измерений

Весы аналитические «OHAUS», Е 11140.
Весы лабораторные общего назначения с наибольшим преде

лом взвешивания до 600 г и пределом допустимой погрешности 
± 0,038 г «ACCULAB» V600.

Колбы мерные на 25, 50 и 100 см3, ГОСТ 1770-74.
Микрошприц для жидкостного хроматографа на 50-100 мм3 

фирмы Гамильтон.
Пипетки мерные на 1,0; 2,0; 5,0 см3, ГОСТ 20292-74.
Хроматограф жидкостной Уотерс 510 с ультрафиолетовым 

детектором с изменяемой длиной волны и чувствительностью не 
ниже 0,005 единиц адсорбции на шкалу или другой аналогичного 
типа, номер госрегистрации 15311-02.

Цилиндры мерные на 10, 25 и 50 см3, ГОСТ 1770-74.
Допускается использование средств измерений с аналогичны

ми или лучшими характеристиками.

3.2. Реактивы

Азоксистробин ICIA 5504, аналитический стандарт с содер
жанием д.в. 99,7 %, фирма Зенека.

R 230310, аналитический стандарт с содержанием д.в. 96,0 %, 
фирма Зенека.

Ацетон, осч. ТУ 2633-00-4-11291058-94
Ацетонитрил, осч., УФ-205 нм, ТУ 6-09-2167-84.
Вода бидистиллированная, деионизированная, ГОСТ 7602-72.
Гексан, х.ч. для спектроскопии, ТУ 6-09-06-657-84
Калий марганцовокислый, ч.д.а. ГОСТ 20490-75.
Кальций хлористый, х.ч. ГОСТ 4161-76.
Натрий сернокислый, безводный, х.ч. ГОСТ 4166-76.
Натрий хлористый, х.ч. ГОСТ 4233-77.
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Концентрирующие патроны Диапак Амин (0,6 г), ТУ 4215- 
002-05451931-94

Концентрирующие патроны Диапак С8 (0,6 г), ТУ 4215-002- 
05451931-94

Этиловый эфир уксусной кислоты, ГОСТ 223000-76 
Допускается использование реактивов иных производителей с 

аналогичными или лучшими характеристиками.

3.3. Вспомогательные устройства и материалы

Алонж прямой с отводом для вакуума для работы с концен
трирующими патронами Диапак Амин и Диапак С8.

Аппарат для встряхивания проб «SKLO UNION TYP 1ЛТ».
Банки с крышками для экстракции на 250 мл, полипропилен, 

кат.№3120-0250, NALGENE.
Ванна ультразвуковая «UNITRA» UNIMA OLSZTYN UM-4.
Воронки химические для фильтрования, стеклянные, ГОСТ 

8613-75.
Воронки делительные на 250 мл, ГОСТ 10054-75.
Испаритель ротационный Rota vapor R110 Buchi или ИР-1М, 

ТУ 25-11-917-74 с водяной баней;
Колбы конические плоскодонные на 100 и 250 мл, КПШ-100, 

КПШ-250, ГОСТ 10394-72.
Колонка хроматографическая стальная, длиной 250 мм, внут

ренним
диаметром 4,6 мм, Symmetry Shield RP 8, зернение 5 мкм, 

фирма Уотерс.
Колбы конические, плоскодонные объемом 250, 500 и 

1000 см3, ГОСТ 9737-70
Концентраторы грушевидные и круглодонные, объемом 100 и 

250 см3, ГОСТ 10394-75
Насос диафрагменный FT. 19 фирмы KNF Neu Laboport.
Предколонка хроматографическая стальная, Symmetry CI S ,
длиной 20 мм, внутренним диаметром 3,9 мм, зернение 

5 мкм, фирма Уотерс

9
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Стаканы стеклянные объемом 100-500 см3, ГОСТ 25366-80Е. 
Установка доя перегонки растворителей, ГОСТ 9737-70. 
Фильтры бумажные, “красная лента”, ТУ-6-09-1678-86. 
Фильтры доя очистки растворителей, диаметром 20 мм с раз

мером пор 20 мкм, фирма Уотерс
Допускается применение хроматографических колонок и дру

гого оборудования с аналогичными или лучшими техническими 
характеристиками.

4. ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ

4.1. При выполнении измерений необходимо соблюдать тре
бования техники безопасности при работе с химическими реакти
вами по ГОСТ 12.1.007, требования электробезопасности при рабо
те с элекртроустановками по ГОСТ 12.1.019, а также требования, 
изложенные в технической документации на жидкостный хромато
граф.

4.2. Помещение должно соответствовать требованиям пожа
робезопасности по гост 12.1.004 и иметь средства пожаротушения 
по ГОСТ 12.4.009. Содержание вредных веществ в воздухе не 
должно превышать норм, установленных ГН 2.2.5.1313-03 «Пре
дельно-допустимые концентрации (ПДК) вредных веществ в воз
духе рабочей зоны». Организация обучения работников безопасно
сти труда - по ГОСТ 12.0.004.

5. ТРЕБОВАНИЯ К КВАЛИФИКАЦИИ ОПЕРАТОРОВ

К выполнению измерений допускают специалистов, имеющих 
квалификацию не ниже лаборанта-исследователя, с опытом работы 
на жидкостном хроматографе.

К проведению пробоподготовки допускают оператора с ква
лификацией «лаборант», имеющего опыт работы в химической ла
боратории.
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6. УСЛОВИЯ ИЗМЕРЕНИЙ

При выполнении измерений соблюдают следующие условия:
-процессы приготовления растворов и подготовки проб к ана

лизу проводят при температуре воздуха (20±5)°С и относительной 
влажности не более 80%.

-выполнение измерений на жидкостном хроматографе прово
дят в условиях, рекомендованных технической документацией к 
прибору.

7. ПОДГОТОВКА К ВЫПОЛНЕНИЮ ОПРЕДЕЛЕНИЙ

Выполнению измерений предшествуют следующие операции: 
очистка растворителей (при необходимости), приготовление рас
творов, кондиционирование хроматографической колонки, подго
товка концентрирующих патронов Диапак Амин и Диапак С8 для 
очистки экстракта, проверка хроматографического поведения ве
щества на патронах, построение калибровочной кривой.

7.1. Подготовка органических растворителей 

7ЛЛ.Очистка ацетона

Ацетон перегоняют над небольшим количеством пермангана
та калия
( А.Гордон, Р.Форд Спутник химика, Москва, 1976 г., с.438-439)

7.7.2. Очистка ацетонитрила

Ацетонитрил перегоняют.

7.7.3. Очистка гексана

Гексан встряхивают с концентрированной серной кислотой, 
промывают бледно-розовым раствором перманганата калия до тех 
пор, пока раствор не перестанет обесцвечиваться, затем промывают
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водой, сушат над безводным хлористым кальцием и перегоняют 
(А.Гордон, Р.Форд Спутник химика, Москва, 1976 г., с.441).

7.L4. Очистка бидистиллированной воды

Бидистиллят кипятят в течение 6 часов с марганцовокислым 
калием, добавленным из расчета 1 г/дм3, и затем перегоняют.

7.7.5. Очистка этилового эфира уксусной кислоты

Этиловый эфир уксусной кислоты промывают равным объе
мом 5% раствора соды, сушат над безводным хлористым кальцием 
(Беккер Г.и др. Органикум, Москва 1979 г., с.372), кипятят в тече
ние 1 часа с прокаленным сульфатом магния и затем перегоняют.

7.2.Приготовление растворов для проведения анализа

7.2.7. Приготовление подвижной фазы для ВЭЖХ

Для приготовления подвижной фазы используют свежепере- 
гнанные ацетонитрил и очищенную воду.

В плоскодонную колбу объемом 1 дм3 помещают 500 см3 аце
тонитрила и 500 см3 очищенной воды. Смесь тщательно перемеши
вают, пропускают через нее газообразный гелий со скоростью 
20 см3/мин в течение 5 минут, после чего помещают в ультразвуко
вую ванну для удаления растворенных газов на 1 минуту.

7.2.2. Приготовление градуировочных растворов

7.2.2.7 .Стандартныйраствор с концентрацией Азоксистробина 
(ICIA 5504) 1,0мг/см3

Взвешивают 50 мг Азоксистробина в мерной колбе объемом 
50 см3. Навеску растворяют в ацетонитриле и доводят объем до 
метки ацетонитрилом (стандартный раствор № 1, концентрация 
Азоксистробина - 1 мг/см3). Стандартный раствор № 1 можно хра
нить в холодильнике в течение 6 месяцев.
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7.2.2.2. Стандартный раствор с концентрацией геометрического
изомера (R 230310) 1,0 мг/см3

Взвешивают 50 мг геометрического изомера Азоксистробина 
R 230310 в мерной колбе объемом 50 см3, растворяют в ацетонит
риле, доводят до метки ацетонитрилом (стандартный раствор № 2, 
концентрация геометрического изомера Азоксистробина R 230310 
- 1 мг/см3). Стандартный раствор № 2 можно хранить в холодиль
нике в течение 6 месяцев.

7.2.2.3. Стандартный раствор с концентрацией Азоксистробина 
(1С1А 5504) и геометрического изомера (R 230310) 10,0мкг/см3

(каждого)

В мерную колбу объемом 100 см3 помещают по 1 см3 стан
дартных растворов №1 и 2, доводят до метки ацетонитрилом, в ре
зультате чего получают объединенный стандартный раствор № 3 с 
концентрацией Азоксистробина и геометрического изомера Азок
систробина R 230310 -  10 мкг/см3 (каждого).

7.2.2.4. Стандартные растворы Азоксистробина (ICIA 5504) и его 
геометрического изомера (R 230310) с концентрацией 1,0; 0,5; 0,2 

и 0,1 мкг/см3 для построения калибровочной кривой и внесения 
в растительные образцы

Из объединенного стандартного раствора № 3 методом по
следовательного разведения готовят объединенные стандартные 
растворы Азоксистробина и геометрического изомера Азоксистро
бина R 230310 в ацетонитриле с концентрацией 1,0; 0,5; 0,2; 0,1; 
0,05 мкг/см3 и используют эти растворы для хроматографического 
исследования, построения калибровочной кривой и внесения в 
контрольные образцы.
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7.3. Установление градуировочной характеристики

Градуировочную характеристику, выражающую зависимость 
площади (высоты) пика от концентрации Азоксистробина и его 
геометрического изомера (R 230310) в растворе (мкг/см3), устанав
ливают методом абсолютной калибровки по 4-м растворам для 
градуировки с концентрацией 1,0; 0,5; 0,2 и 0,1 мкг/см3 каждого 
вещества (п. 7.2.2А)

В инжектор хроматографа вводят по 20 мм3 каждого градуи
ровочного раствора и анализируют в условиях хроматографирова
ния по п. 9.2. Измеряют площадь пиков, рассчитывают среднее зна
чение площади пика для каждой концентрации и строят графики 
зависимости площади пика от концентрации Азоксистробина и его 
геометрического изомера (R 230310). Осуществляют не менее 3-х 
параллельных измерений (рисунок 1 и 2).

7.4. Подготовка концентрирующих патронов Диапак Амин 
и Диапак С8 для очистки экстрактов

7.4.1. Подготовка концентрирующего патрона Диапак Амин 
для очистки экстракта

Все процедуры происходят с использованием вакуума, ско
рость потока растворов через патрон не должна превышать 
5 см3/мин.

Патрон Диапак Амин устанавливают на алонж с отводом для 
вакуума, сверху в патрон вставляют шприц с разъемом типа Люер 
объемом не менее 10 см3 (используют как емкость для элюентов).

Кондиционирование: концентрирующий патрон промывают 
последовательно 10 см3 смеси гексан- этилацетат в соотношении 
9:1. Элюат отбрасывают.

Нельзя допускать высыхания поверхности патрона.
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7А. 1.1. Проверка хроматографического поведения Азоксистробина 
(1CIA 5504) и его геометрического изомера (R 230310) 

на концентрирующем патроне Диапак Амин

Из стандартного раствора Азоксистробина (ICIA 5504) и его 
геометрического изомера (R 230310) в ацетонитриле, содержащего 
1 мкг/см3, (по п. 7.2.2А) отбирают 1 см3, переносят в круглодон
ную колбу объемом 100 см3 и выпаривают на ротационном вакуум
ном испарителе досуха при температуре не выше 30° С. Сухой оста
ток растворяют в 5 см3 смеси гексан - этилацетат в соотношении 
9:1, помещают на 10 секунд в ультразвуковую ванну, тщательно об
мывая стенки концентратора, и полученный раствор вносят на па
трон. Элюат собирают в концентратор и выпаривают досуха. Сухой 
остаток растворяют в 2 см3 ацетонитрила и хроматографируют.

Исходный концентратор обмывают последовательно тремя 
порциями по 5 см3 смеси гексан - этилацетат 1:3 и смесь вносят на 
патрон. Элюаты после прохождения каждой порции собирают в от
дельные концентраторы, выпаривают досуха, сухой остаток рас
творяют в 2 см3 ацетонитрила и хроматографируют. Определяют 
фракции, содержащие Азоксистробин (ICIA 5504) и его геометри
ческий изомер (R 230310), объединяют их и рассчитывают объем 
растворителя, необходимого для вымывания веществ из патрона.

7АЛД. Очистка экстракта на концентрирующих патронах 
Диапак Амин

Сухой остаток растворяют в 5 см3 смеси гексан - этилацетат в 
соотношении 9:1, помещают на 10 секунд в ультразвуковую ванну, 
тщательно обмывая стенки концентратора, и полученный раствор 
вносят на патрон,

7АД. Подготовка концентрирующего патрона Диапак С8 
для очистки экстракта

Все процедуры происходят с использованием вакуума, ско
рость потока растворов через патрон не должна превышать
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5 см3/мин. При работе на патронах Диапак С8 используют очищен
ную воду.

Патрон Диапак С8 устанавливают на алонж с отводом для ва
куума, сверху в патрон вставляют шприц с разъемом типа Люер 
объемом не менее 10 см3 (используют как емкость для элюентов).

Кондиционирование: концентрирующий патрон промывают 
5 см3 смеси ацетонитрил-вода в соотношении 1:1 и 10 см3 воды. 
Элюат отбрасывают.

Нельзя допускать высыхания поверхности патрона!

7.4.2.1. Проверка хроматографического поведения Азоксистробина 
(ICIA 5504) и его геометрического изомера (R 230310) 

на концентрирующем патроне Диапак С8

Из стандартного раствора Азоксистробина (IC1A 5504) и его 
геометрического изомера (R 230310) в ацетонитриле, содержащего 
1 мкг/ см3, (по п. 7.2.2А) отбирают 1 см3, помещают в круглодон
ную колбу объемом 100 см3 и добавляют туда 9 см3 воды. Смесь пе
ремешивают и полученный раствор вносят на патрон. Элюат соби
рают в концентратор и выпаривают досуха. Сухой остаток раство
ряют в 2 см3 ацетонитрила и хроматографируют.

Исходный концентратор обмывают 10 см3 смеси ацетонит- 
рил-вода в соотношении 1:5 и смесь вносят на патрон. Элюат вы
паривают досуха, сухой остаток растворяют в 2 см3 ацетонитрила и 
хроматографируют. Концентратор еще раз обмывают последова
тельно тремя порциями по 5 см3 смеси ацетонитрил-вода в соотно
шении 1:1 и каждую порцию отдельно вносят на патрон. Элюат по
сле прохождения каждой порции выпаривают досуха, сухой остаток 
растворяют в 2 мл ацетонитрила и хроматографируют. Определяют 
фракции, содержащие Азоксистробин (ICIA 5504) и его геометри
ческий изомер (R 230310), объединяют их и рассчитывают объем 
растворителя, необходимого для вымывания вещества из патрона.
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7.5* Подготовка и кондиционирование колонки для жидкостной 
хроматографии

Хроматографическую колонку Symmetry Shield RP8 с предко- 
лонкой Symmetry С18 устанавливают в термостате хроматографа и 
стабилизируют при температуре 25°С и скорости потока подвиж
ной фазы 1 см3/мин 3-4 часа.

8. ОТБОР ПРОБ И ХРАНЕНИЕ

Отбор проб производится в соответствии с "Унифицирован
ными правилами отбора проб сельскохозяйственной продукции, 
пищевых продуктов и объектов окружающей среды для определе
ния микроколичеств пестицидов" (№ 2051-79 от 21.08.79), в также 
с ГОСТ 27166-86 «Лук репчатый свежий реализуемый. ТУ» и ГОСТ 
1723-86 «Лук репчатый свежий, реализуемый в розничной торгов
ле. ТУ».

Зеленый лук и не созревшие луковицы замораживают и хра
нят в морозильной камере при температуре -Т8°С до 2-х лет. Про
бы созревшего лука-репки подсушивают и хранят при комнатной 
температуре в отсутствие прямого солнечного света не более 6 ме
сяцев. Для длительного хранения созревшие луковицы заморажи
вают и хранят в морозильной камере при температуре -18°С до 2-х 
лет.

9. ПРОВЕДЕНИЕ ОПРЕДЕЛЕНИЙ 

9Л. Зеленый лук и лук-репка 

9. L ЬЭкстракци

Образец измельченной пробы лука массой 10 г переносят в 
коническую колбу объемом 250 см3, приливают 50 см3 смеси аце- 
тонитрил-вода в соотношении 7:3 и помещают на 10 минут в ульт
развуковую ванну, а затем на 10 минут на механический встряхива- 
тель. Экстракт фильтруют в концентратор объемом 250 см3 с 5 г су-
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хого хлорида натрия. Экстракцию повторяют еще два раза в тех же 
условиях, используя по 50 см3 смеси ацетонитрил-вода в соотно
шении 7:3. Экстракты объединяют в конической колбе с хлоридом 
натрия, перемешивают и выдерживают при комнатной температуре 
10 минут. Затем содержимое колбы (без не растворившейся соли) 
переносят в делительную воронку объемом 250 см3 и выдержива
ют 5 минут. Выделившуюся нижнюю водную фазу сливают в ста
кан и отбрасывают, а верхнюю ацетонитрильную возвращают в де
лительную воронку.

9*1,2. Очистка экстракта перераспределением в системе 
несмешивающихся растворителей

К ацетонитрильному экстракту в делительной вороне прибав
ляют 50 см3 гексана и встряхивают делительную воронку 2 мину
ты. После полного разделения слоев в делительной воронке выде
лившуюся воду (нижний слой объемом -  2 см3) сливают в стакан и 
отбрасывают. Ацетонитрильный экстракт собирают через слой без
водного сульфата натрия в концентратор объемом 250 см3 и выпа
ривают досуха на ротационном вакуумном испарителе при темпе
ратуре не более 30° С  Верхний Гексановый слой также отбрасыва
ют.

К сухому остатку в концентраторе прибавляют 3 см3 этилаце- 
тата и обмывают стенки концентратора. Туда же прибавляют 50 см3 
гексана и переносят содержимое колбы в сухую делительную во
ронку объемом 250 см3. Приливают в делительную воронку 20 см3 
ацетонитрила и встряхивают воронку 2 минуты. После полного 
разделения фаз нижний ацетонитрильный слой сливают в кониче
скую колбу объемом 250 см3. Повторяют операцию еще 2 раза, ис
пользуя каждый раз по 20 см3 ацетонитрила и объединяя экстракт в 
колбе. Гексановую фракцию отбрасывают.

Ацетонитрильный экстракт возвращают в делительную во
ронку, прибавляют туда 50 см3 гексана и встряхивают 2 минуты. 
После полного разделения фаз в делительной воронке нижний аце
тонитрильный слой собирают в концентратор объемом 250 см3 и
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выпаривают досуха на ротационном вакуумном испарителе при 
температуре не более 30° С Гексан отбрасывают.

ЯА& Очистка экстракта на концентрирующих патронах 
Диапак С8 и Диапак Амин

Сухой остаток, полученный по п.9.1.2. растворяют в 1 см3 
ацетонитрила, добавляют 9 см3 воды, тщательно обмывая стенки 
концентратора. Полученный раствор вносят на патрон Диапак С8. 
Элюат отбрасывают. (В том случае, если пробы интенсивно окра
шены, используют 2 соединенных последовательно патрона Диапак 
С8).

Концентратор обмывают двумя порциями по 5 см3 смеси аце
тонитрил-вода в соотношении 1:5 и смесь вносят на патрон. Элюат 
отбрасывают.

Тот же концентратор обмывают 10 см3 смеси ацетонитрил- 
вода в соотношении 1:1 и раствор вносят на патрон. Элюат соби
рают в чистый концентратор и выпаривают досуха. Сухой остаток 
растворяют в 5 см3 гексан - этилацетат в соотношении 9:1 и нано
сят на патрон Диапак Амин. Элюат отбрасывают.

Концентратор обмывают 10 см3 смеси гексан - этилацетат 1:3 
и смесь вносят на патрон. Элюат собирают в чистый концентратор, 
выпаривают досуха на ротационном вакуумном испарителе при 
температуре не выше 30° С. Сухой остаток растворяют в 5 см3 аце
тонитрила и хроматографируют.

9.2. Условия хроматографирования

Хроматограф “Waters” или другой с аналогичными характери
стиками с ультрафиолетовым детектором с изменяемой длиной 
волны.

Колонка стальная Symmetry Shield RP8, 4,6 мм х 25 см, зерне
нием 5 мкм.

Предколонка стальная Symmetry C l8, 3,9 мм х 2 см, зернени
ем 5 мкм
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Температура колонки: 25°С
Подвижная фаза: ацетонитрил -  вода в соотношении 50:50 
Длина волны 255 нм
Время удерживания Азоксистробина (ICIA 5504) -  12,98-13,65 

мин; его геометрического изомера (R 230310) 10,27-10,69 мин. 
Чувствительность 0,003 ед. оптической плотности на шкалу. 
Объем вводимой пробы 20 мм3.
Линейный диапазон детектирования сохраняется в пределах 

2-20 нг

10. ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ

Для обработки результатов хроматографического анализа ис
пользуется программное обеспечение химического анализа Mille
nium 3,05.01.

Альтернативная обработка результатов:
Содержание Азоксистробина (IOIA 5504) и его геометриче

ского изомера (R 230310) рассчитывают по формуле:

Snp• А * V
Х = -------------------------хР

100* Sct* m

где X - содержание Азоксистробина (ICIA 5504) или его геомет
рического изомера (R 230310) в пробе, мг/кг или мг/дм3;

Sct - высота (площадь) пика стандарта, мм;
Snp - высота (площадь) пика образца, мм;
А - концентрация стандартного раствора, мкг/см3;
V - объем экстракта, подготовленного для хроматографирова

ния, см3;
m - масса анализируемого образца, г;
Р - содержание Азоксистробина (ICIA 5504) и его геометриче

ского изомера (R 230310) в аналитическом стандарте, %.
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II. ПРОВЕРКА ПРИЕМЛЕМОСТИ РЕЗУЛЬТАТОВ 
ПАРАЛЛЕЛЬНЫХ ОПРЕДЕЛЕНИЙ

За результат анализа принимают среднее арифметическое ре
зультатов двух параллельных определений, расхождение между 
которыми не превышает предела повторяемости (1):

2-pfr-Xal-lOO (1)
(Х. + Хз) ~

где Х[, Х2- результаты параллельных определений, мг/кг;
г- значение предела повторяемости (таблица 1), при этом
г = 2.8 аг.

При невыполнении условия (1) выясняют причины пре
вышения предела повторяемости, устраняют их и вновь вы
полняют анализ.

12. ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ

Результат анализа представляют в виде:

(Х± А) мг/кг при вероятности Р= 0.95,

где X- среднее арифметическое результатов определений,

признанных приемлемыми, мг/кг;

А - граница абсолютной погрешности, мг/кг;

А = 8*Х/100,

5 - граница относительной погрешности методики (показа
тель точности в соответствии с диапазоном концентраций, таб
лица 1), %.

В случае если содержан е компонента менее нижней грани
цы диапазона определяемы: концентраций, результат анализа 
представляют в виде:

«содержание вещества в пробе менее 0,01 мг/кг»*
* - 0.01 мг/кг - предел обнаружения.
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13. КОНТРОЛЬ КАЧЕСТВА РЕЗУЛЬТАТОВ ИЗМЕРЕНИЙ

Оперативный контроль погрешности и воспроизводимости 
измерений осуществляется в соответствии с ГОСТ Р ИСО 5725-1- 
6-2002 «Точность (правильность и прецизионность) методов и ре
зультатов измерений».

13.1. Стабильность результатов измерений контролируют пе
ред проведением измерений, анализируя один из градуировочных 
растворов.

13.2. Плановый внутрилабораторный оперативный контроль 
процедуры выполнения анализа проводится методом добавок.

Величина добавки Сд должна удовлетворять условию:
= А A nJc ,

где, ± А л,х (±А л,~х) -  характеристика погрешности (абсолютная 
погрешность) результатов анализа, соответствующая содержа
нию компонента в испытуемом образце (расчетному значению 
содержания компонента в образце с добавкой соответственно) 
мг/кг, при этом:

А л =  ̂0,84 А,
где А - граница абсолютной погрешности, мг/кг;
А = 5*Х/100,
8 - граница относительной погрешности методики (показа

тель точности в соответствии с диапазоном концентраций,
таблица 1), %.

Результат контроля процедуры Кк рассчитывают по форму
ле:

Кк =  X* -  X  -  С д I где Х\ X\ Сд среднее арифметическое ре
зультатов параллельных определений (признанных приемлемыми 
по п. 11), содержания компонента в образце с добавкой, испытуе
мом образце и концентрация добавки, соответственно, мг/кг; 
Норматив контроля К рассчитывают по формуле:

К = ^ А \^ + А \х
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Проводят сопоставление результата контроля процедуры (Кк) 
с нормативом контроля (К).

Если результат контроля процедуры удовлетворяет условию: 
|Кк|< К , (2)

процедуру анализа признают удовлетворительной.
При невыполнении условия (2) процедуру контроля повторя

ют. При повторном невыполнении условия (2) выясняют причины, 
приводящие к неудовлетворительным результатам, и принимают 
меры по их устранению.

13.3. Проверка приемлемости результатов измерений, полу
ченных в условиях воспроизводимости:

Расхождение между результатами измерений, выполненных в 
двух разных лабораториях, не должно превышать предела воспро
изводимости (R)

2*|Xi - Х 2| *100
(Х!+Х2) - R

где Xj, Хг -  результаты измерений в двух разных лабора
ториях, мг/кг;

R -  предел воспроизводимости (в соответствии с диапазоном
концентраций, таблица 1), %.
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