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Алгысез

1 «Kazakhstan Business Solution» жауапкершшш шектеута cepiKTecriri (ТК 91 
«Химия» стандарттау женшдегт техникальщ комитет!) Э31РЛЕП ЕНГ13Д1

2 Казахстан Республикасы Инвестициялар жэне даму министрлшнщ Техникальщ 
реттеу жэне метрология комитет! Терагасыньщ 2016 жылгы 23 харашадагы № 296-од 
буйрыгымен БЕК1Т1Л1П КОЛДАНЫСЦА ЕНГ131ЛД1

3 Осы стандарт ISO 20649:2015 Infant formula and adult nutritionals -  Determination 
of chromium, selenium and molybdenum -  Inductively coupled plasma mass spectrometry (ICP- 
MS) (Балалардьщ тамактануына жэне ересектерге арналган коспалар. Хром, селен мен 
молибден мелшерш аньщтау. Индуктивт1 байланыскан плазмалы масс-спектометрия (ICP- 
MS)) хальщаральщ стандартымен б1рдей

Хальщаральщ стандартты Хальщаральщ сут енд1руш1лер1 федерациясымен (IDF) 
б1рлесш ISO/TC 34 «Тамак ешмдерЬ) техникальщ комитетшщ SC 5 «Сут жэне сут 
ешмдерЬ) iniKi комитет! эз1рлед1

Агылшын тшшен аударылган (еп).
Осы улттьщ стандарт хальщаральщ стандарттьщ ресми нусхасы негтзшде эз1рлещц 

жэне осында бершген сштемелер Нормативах техникальщ хужаттардыц б1рьщгай 
мемлекетпк корында бар.

Ресми нуска деген1м1з мемлекетак жэне орыс т1лдер!ндеп мэт1н болып табылады
Сэйкест1к децгеш -  б1рдей (ШТ).

4 Осы стандартта Казахстан Республикасыньщ «Техникальщ реттеу туралы» 
2004 жылгы 9 карашадагы № 603-II, «Казахстан Республикасындагы ттлдер туралы» 1997 
жылгы 11 шшдедеп №151 Зандарынын нормалары icKe асырылды

5 Б1Р1НШ1 ТЕКСЕРУ MEP3IMI 
ТЕКСЕРУДЩ KI 3I I I I I I I I I

6 АЛГАШ РЕТ ЕНГ13ШД1

Осы стандартца енгпиген oizepicmep туралы ацпарат «Стандарттау бойынша 
нормативтт цужаттар» сттеместде, ал взгерю мэтип «Мемлекеттт стандарттар» 
ай сайынгы ацпараттыц сттеместде жарияланады. Осы стандарт цайта царалган 
(жойылган) немесе ауыстырылган жагдайда muicmi ацпарат «Мемлекеттт 
стандарттар» ацпараттыц сттеместде жарияланады.

2023 жылы 
5 жыл

Осы стандарт Казахстан Республикасы Инвестициялар жэне даму министрлш 
Техникальщ реттеу жэне метрология комитетшщ рухсатынсыз ресми басылым ретшде 
Казахстан Республикасы аумагында толыктай немесе белшектелш басылып шыгарыла, 
кебейт1ле жэне таратыла алмайды

II
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к;а за к ;с т а н  р е с п у б л и к а с ы н ь щ  у л т г ы к  с т а н д а р т ы __________

Балалардыц тамактануына жэне ересектерге арналган коспалар 

Хром, селен мен молибден мелшерш аныктау 

ИНДУКТИВТ1 БАЙЛАНЫСЦАН ПЛАЗМАЛЫ МАСС-СПЕКТОМЕТРИЯ (ICP-MS)

Енпзшген куш 2018-01-01

1 Колданылу саласы

Осы стандарт балалардыц тамактануы мен ересектерге арналган тамактану 
коспаларындагы хромды, селен мен молибдещц сандык аныкгау эдюш белплейд1 [1]. Эдю 
турл1 матрицальщ жетт ертндщ е зертхана аралык зерттеулер барысында бектлген.

2 Эдютщ мэш

Талдагыш ynri 200 °С температурада, жабык ыдыста кыска толкынды ыдырау 
жуйесшде азот кыищылымен 6ipre кыздырылады. Ыдыратылган тест-ертнд1 немесе 
оныц тшстт ыдыраган б о л т  кыищылдыц стандартты 1рштелген калибрлеунн ертшд1мен 
калибрленген, индуктивт1 байланыскан плазмамен (ICP-MS) масс-спектрометр аспабына 
орналастырылады. Иондаушы буфер (калий) жешл иондаушы элементтерд1ц (ЕШ) acepiH 
ьщшамдауга катысты мэл1мдеу колданылады, ал метанолды кем1ртект1ц курамын
нормалау уийн косады, сондай-ак германий жэне теллур iiiiKi стандартты ер1т1нд1лер 
ретшде колданылады. Барльщ кез келген немесе осы элементтердг Na, К, Р, Mg, Са, Fe, 
Zn, Си, Mn 6ip мезетте аныктаумен 6ipre Cr/Mo/Se талдауын уйлест1руге жол бершедг 
Егер калибрленген стандартты ер1т1нд1лер Na, К, Mg жэне/немесе Са камтитын болса, 
иондаушы буферд1 коспайды.

3 Реагенттер жэне заттар

Егер езгеше кезделмесе, талдау кезшде тазальщтыц аналитикальщ денгеГн танымал 
реагенттер жэне тазартылган немесе минералсызданган су немесе тазальщ децгешне 
балама су колданылады. Балама химияльщ заттар мен реагенттер колданылуы мумюн.

3.1 Тазартылган су, 18 MQ/см.
3.2 65 %-дан бастап 70 %-га дешнп коюланган азот кынщылы (HNO3), металдыц 

индикаторльщ изотоп сорты.
3.3 Сутек тотыгы (Н2О2), 30 % ACS1' реагент1шц сурпы.
3.4 Метанол, тазалыгы 99,99 % кем емес, матрицальщ ертндш1 келюуге арналган 

реагенгпц аналитикальщ сурпы.

1 ’ Американдьщ химияльщ когамдастьщ белплеген тазальщ бойынша талаптарды цанагаттандыратын 
немесе талаптардан асатын максималды тазальпсты реагенттер (American Chemical Society, ACS).

Ресми басылым
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3.5 Калий ертащца, матрицальщ ертщ цш  келюуге арналган азот кыпщылындагы 
жалпы коюлануы р = 10 000 мг/л.

Егер 6ip мезгшде непзп минералдар аньщталатын болса, калий ер тщ ц а  К-ны 
камтитын кеп элемента стандартты ертндшермен алмастырылуы мумии.

3.6 Стандартты ертащц
3.6.1 Азот кыпщылындагы кеп элемента бастапкы стандартты ертащц Cr/Mo/Se, рсг 

= 2 мг/л, рмо = 2 мг/л жэне pSe= 1 мг/л. High-Purity™ немесе балама Typi.
3.6.2 Азот кыпщылындагы кеп элемента бастапкы стандартты ертащц Ge/Te , pGe = 

5 мг/л жэне рте = 5 мг/л. High-Purity™ !) немесе балама Typi.
3.6.3 ¥лттьщ стандарттар жэне технологиялар институтыньщ (NIST) стандарты улп 

материалы SRM 1849а немесе осы талдауды бакылау ретшде колдануга арналган баска да 
жарамды стандартты аныктамальщ материал.

3.7 Стандартты ертндшерд1 дайындау
Сг жэне Mo yniiH 40 нг/мл болганда жэне Se yniiH 20 нг/мл болганда коммерцияльщ 

стандарты ертандшерден аральщ стандартты ертандшерд1 дайындау керек. НМОз-теп 
тапсырыс бойынша дайындалган кеп элемента стандартты ертщ ц жарамды болып 
табылады. 0,8; 4,0 жэне 20,0 нг/мл Сг жэне Мо жэне 0,4; 2,0 жэне 10,0 нг/мл Se, сондай-ак 
бос сынаманы, HN03-Teri ею б1рдей 50 нг/мл inuci стандарты ертандшерд1 Ge жэне Те 
камтитын кеп элемента уш стандартты жумыс epiTiщцсш дайындау кажет. Ge ею б1рдей 
Сг жэне Mo yniiH iuiKi стандартты ертнд1 репнде, ал Те Se yniiH колданылады.

4 Жабдык

Стандартты зертханальщ ыдыс пен жабдьщ жэне мыналар.
4.1 Температураны реттеу мумюндш бар жэне жабьщ корпусты жуйес1 бар, 0 °С-тан 

300 °С-ка дешнп к;ыздыру температурасы бар кыска толкынды пеш. Ыдырауга арналган 
уак;ыт жетюл1кс1з болган кезде органикальщ материал жэне карбонат ыдырау процесшде 
елеул1 кысымды тудыратындьщтан, мумюн болатын максималды кысымга тезпш 
ыдыстьщ курылымын тацдау керек. 0 нд1руш1шн нускаулыгына сэйкес бурма сацылау.

Ескерту -  Крыска толцын scepi кышкылдыц кысымымен ертндш щ  кызуына экеп соктырады. Бетт1 
коргайтын TnicTi куралдарды жэне зертханальщ кшкцц колдан.

4.2 ICP-MS. Динамикальщ реакцияльщ камерасы бар жэне сутек пен гелий курамын 
камтитын масс-спектрометр ЮР. Yni непзп енд1руш1лерден бес ICP-MS турлещцруд1 
пайдалана отырып oipaecin зерттеген жагдайда TnicTi ен1мд1л1пмен камтамасыз етшедт

4.3 Пластмассадан жасалган зертханальщ ыдыстардьщ жэне тамызгыштьщ эртурл1 
турлер1. Улп ертндшерш сактауга арналган 6ip рет пайдаланатын пластикальщ 
тупктер/автоматты сынама алгыш тупкшелер, стандартты ер1пнд1н1 алуга арналган А 
класс межеленген тамызгыш, (± 5) мкл елшем дэлд1пмен реттелетш 1000 мкл тамызгыш 
немесе 10 мкл белен н багасы бар жэне пайдалану орнында калибрленепн iniKi стандартты 
ертндшерд1 косуга арналган (± 25) мкл елшем дэлдт бар реттелмейтш 500 мкл 
тамызгыш.

4.4 0,0001 г-га дешнп елшеу дэлд1пмен жэне 0,05 мг аспайтын акау шеп бар 
зертханальщ таразылар.

Сатылымдагы жарамды ен1мн1ц мысалы. Аталмыш аппарат осы стандартты пайдаланушыларта 
колайлы болу у™11 бер1лген жэне аталмыш ешмнщ ISO жэне IDF макулдантанын растау болып 
табылмайды. Егер балама ешмдердщ дэл сондай корытындыларды 6epeTiHi керсетшген болса, балама 
ен!мдер колданылуы мумюн.
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Ескертпелер
1 1 с-ка дешнп елшем долдт жэне (± 1,0) с/тэул.аспайтын тэул1кт1к орташа журю1 бар сагаттар.
2 0 °С-тан 100 °С-к;а дешн елшеу аукымы, 1 °С меж елтн белетш багасы бар жэне (± 1) °С руксат 

етшген ак;ау ineri бар шыны сынапты термометр.
3 ГОСТ 1770 бойынша зертханальщ елшеу1ш ьщыс жэне шыны сауыт.

5 Сынак журНзу

5.1 Улгшерд1 дайындау

200 мл тазартылган жылы суда (60 °С) 25 г улпш epiTe отырып, ылгал курамын 
калпына келпру жолымен унтак тэр1зд1 улплерд1 дайындау керек. Бастапкы унтак тэр1зд1 
улпнщ шамамен 0,2 г курайтын кыска толкынды ьщыраткыш ыдыска калпына келт1р1лген 
талдагыш улпшц накды 1,8 г белшн алу керек. Ti келей 0,2 г кыска толкынды ыдыста 0,2 г 
SRM 1849а елшеп алу кажет. Суйьщ турдеп улплерд1 араластырганнан кей1н кыска 
толкынды ьщыраткыш ыдыста шамамен 1 г талдагыш улпшц накты белiпн алу аркылы 
алады. ¥сынылган 6ip кезещц ыдырау улпс1н алуга байланысты (кыска толкынды 
багдарламаныц ею кезещ) 0,8 %-дан кем емес дэлд1кп камтамасыз ету уш1н пайдалану 
орнында тексершген 0,5 г imri стандартты ертщ цш ц 5000 нг/мл Ge жэне Те ертндю ш  
кыска тамызгышпен косу керек. 1шю стандартты улпн1ц артыкшылыгын максималды 
турде пайдалану уш1н жэне аталмыш эд1спц сешмд1л1пн арттыру ymiH iimd стандартты 
ер1пнд1лерд1 косу автоматты эдюпен жузеге асырылмайды. К,ыска толкынды ьщыраткыш 
ыдыста 2 мл Н2О2 косу аркылы таза HNO3 5 мл косу керек. вщдруппшц нускаулыгына 
сэйкес ыдыстыц бепн жаксылап жауып, оны кыска толкынды пешке орналастыру керек. 
20 мин 1шшде температураны белме температурасынан 180 °С-ка дешн артыру керек 
жэне 1-кезецде 20 мин 1шшде устап туру кажет. Еюнпп кезецде кыска толкынды пештеп 
температура 20 мин imiime автоматты турде 200 °С-ка дей1н артады жэне 20 мин iniiime 
сактап турады, 1-кестеш кара.

1-кесте. Микротолкынды пештердщ жумыстык параметрлер1

1-кезец -  Улпшц ыдырауы

1 Куаттылыгы 100% (1600 Вт)
2 Температурага дешн арттыру 20 мин
3 ¥стау уакыты 20 мин

4 Температурасы 180 °С

5 Сууы 20 мин

1 Куаттылыгы 100% (1600 Вт)

2 Температурага дешн арттыру 20 мин

3 ¥стау уакыты 20 мин

4 Температурасы 200 °С

5 Сууы 20 мин

2-кезецд1 багдарламалары жок кыска толкынды пештер уш1н 2-кезецщ ыдыратуды 
пайдаланады. 5000 нг/мл Ge жэне Те (жогарыда керсеплген калибрленген
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микротамызгышпен) iinici стандартты ертндш щ  0,5 мл жэне жогары тазальщты HNO3 
0,5 мл косу керек. Iinid стандартты улгшерд1 автоматты турде коспайды. Крыска толкынды 
пештщ улпсше жэне ыдыстар санына байланысты 20 мин шшде белме 
температурасынан 200 °С-ка дешн температураны арттыруга арналган куатты калыпка 
келпру керек. Сондай-ак 20 мин 1шшде 200 °С температурада тезд1ртпру керек. Шамамен 
20 мин шшде ещцругшнщ нускаулыгына сэйкес ыдысты салкындату кажет. Азот 
диаксидшш коцыр тусп газдарын шыгара отырып, кыска толкынды ыдысты акырын ашу 
керек.

Назар аудар -  Крыска толцын scepi кыпщылдыц кысымымен ертндш щ  кызуына экеп сокдырады. 
Beni коргайтын тшсп куралдарды жэне зертханальщ кшмд1 колдан.

Н2О2-ШЦ 1 мл косып жэне 15 мин шшде белме температурасынан (15 °С-тан 25 °С- 
ка дешн) 180 °С-ка дешн температураны арттыру аркылы улгшердщ кайта ыдырауын 
жузеге асыру кажет. Сондай-ак 20 мин шшде 200 °С температурада тезд1ртт1ру керек 
жэне 20 мин шшде салкындату кажет.

5.2 Талдагыш ер т н д ш  дайындау

вцделген улгшермен 6ipre ыдыска шамамен 2 мл тазартылган суды косып, оньщ 
50 мл-мын улплерге арналган шыны сауытка ауыстыру керек (5.7 кара). Ыдысты шайып, 
суды улплерге арналган шыны сауытка кую керек. Дэл осы шыны сауытка 0,5 мл 
метанолды косып, 50 мл-га дешн тазартылган сумей араластыру кажет. Балама турде, 1 % 
келемд1 курамы болган жагдайда метанол косуга болады.

5.3 Аныктама

2-кестеде талдауга арналган аспаптардьщ типпк параметрлер1 бершген. Керсеплген 
стандартты ер1т1нд1лерд1н кемепмен стандартталган ICP-MS аспабын пайдалана отырып, 
стандартты ертндшердщ талдауын журпзу кажет. Ge еш б1рдей Сг жэне Мо (гелий 
режим1) ymiH imKi стандартты улп рет1нде, ал Те Se уш1н (сутек режим1) колданылады.

Сутек режим1 аспаптьщ улпс1не байланысты балаларга арналган коспада Se томен 
денгешн аныктау уш1н усынылады, ягни гелий мен сутек режимдер1 арасында жещл 
ауыстыру опциясы болмауы да мумюн. Мундай жагдайда сутек режим1не гелий режимш 
езгерту уш1н аспапты ещцрген енд1руш1н1н нускаулыгын басшылыкка алу кажет жэне Сг 
жэне Мо белек Se талдауын журпзу керек. Балама турде жеке журпзшген 
эксперименттерде Se унпн аныкталатын (PLOQ) курамдардьщ теменп шеп 
соктыгысу/реакциялык газдарга арналган балама газды колдану кез1нде 10 нг/г 
шамасында немесе одан томен екешне коз жетк1зу керек. Б1р зертхана гелийд1 пайдалана 
отырып, ал баска зертхана газ тэр1зд1 аммиакты пайдалана отырып, жангырту зерттеулер1н 
табысты турде жузеге асырды.

Аспаптьщ тузу л i пн жэне нелдщ дрейф1н бакылау ymiH 9p6ip талдагыш 10 улп 
аркылы 4 нг/мл Сг жэне Мо талдауын жэне 2 нг/мл Se стандартты жумыс ертндю нщ  
немесе тшсп сападагы баска да бакьшау ер1пнд1с1шц талдауын жасау кажет. Нэтижеа 
стандартты улп ш ч номиналды концентрациясынан шамамен 4 % шепнде болады. Эдютщ 
бос сынамасын (улп репиде орындау, оньщ елшенген концентрациясы ен темен 
стандартты улпн1н жартысынан кем1н курайды), улп телнускасын косу (салыстырмалы 
пайыздык ерекшел1п (RPD) Сг уш1н 10 %, Se уш1н 7 % жэне Мо унпн 5 % шепнен 
аспайды) жэне бакылау улпа рет1 нде колданылатын (руксат еплген ауыткулар шепнде 
алу денгешн тексеру) материалдьщ танымал стандартты улплер1 эдютщ ошмдшп уш1н 
м1ндетт1 болып табылады. Егер де сапасын бакьшау тексерулершщ кайсы 6ipi сэйкес
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келмесе, корытындылар жарамсыз деп танылады. Талдау тэртзб! мынадай: калибрленген 
стандартты epixiндшер, шаю, бос сынаманы тексеру, стандартты ертндш ц бакылау 
улпсш, улпш, улпнщ телнускасын (10 yrrrire дешн) жэне стандарты бакылау улпсш 
тексеру.

2-кесте. ICP-MS параметр!

Титл к жумыстьщ шарттары

¥стау жэне куаттылык коэффициент!, Вт 1600

¥стау коэффициентшщ сэйкес кернеуц В 1,8

¥лпш ц терещцп, мм 9

¥стау объектившщ кернеу! 1 , В 0

Тасыгыш-газ агыны, л/мин 0,9

Косымша газ агыны, л/мин 0,2

Буршюш (шыны концентрл1 к) MicroMist®

Бурку камерасындагы температура, °С 2

Жанасу конусы Ni
Не клеткасындагы газ агыныныц жьшдамдыгы,
мл/мин 4,5

Клетка газ агынындагы жылдамдьщ Н2, мл/мин 4,2

Бурку соргысыныц жылдамдыгы, s' 1 0,1 (= 0,5 мл/мин)

Талданатын улпЛшю стандартты улп /газ режт Mi У2Сг, y5Mo/72Ge реж!мде Не 7*Se/ouTe 
реж1мде Н2

а Нарьщта кол ж ето д  кцлайлы ешмнщ улпст Бул аппарат осы стандартты пайдаланушылардыц 
колайлылыгы унин бершд! жэне ISO немесе IDF тарапынан аталган ешмнщ жарнамасы емес. Егер дэл 
сондай нэтижеге алып келет!н болса, балама ен!мдерд! пайдаланута болады.

6 Есептеулер

IiiiKi стандартты ер!т! нд1 ге катысты талдагыш заттьщ жауап беру коэффициент! 
калибрленген стандартты ертндшерде елшендц ал келбеу мен сатылы кисык кима 
кажетп сызыкты алу учли елшенбеген ец томен квадраттардьщ сатьшы сызыкты 
регрессияларын талдауды пайдалана отырып, багдарламалык камтамасыз ету аркылы 
автоматты турде есептелшедг IniKi стандартты ертщ цге катысты талдагыш заттьщ жауап 
беру коэффициент! api карай улп ер!т!ндшершде елшенд1 жэне ертндш щ  есепттк 
аналитикальщ концентрациясы ешмдеп талдагыш улпнщ тупкшкп концентрациясын алу 
уипн тшст1 ыдырату коэффициентше кебейтшдт
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7 Эд1СТ1 негпдсу

7.1 Сызыктыц

Барльщ сатылы кисыктар елшенбеген ец темен квадраттардьщ сызьщты 
регрессияльщ талдауларын пайдалана отырып алынды, ал аракатынастылык 
коэффициент! нщ мэш (г) sp6ip сатылы кисыктан есептеп алынды. 0 p6ip сатылы кисьщ 
терт стандартты кеп элемента ертандшермен, оньщ шш де стандарты бос ер тн д 1мен 
дайындалды. Улгшердеп талдагыш заттардьщ барльщ концентрациялары сатылы 
кисыктын сызьщты аукымы шепнде жэне тузулштщ белпленген шепнен темен шамада 
болды.

7.2 Сандык; белгшеулер uieri (LOQ)

LOQ аспаптардьщ саны бойынша сешмд1 турде аньщталатын улпдеп талдагыш 
заттьщ ец темен концентрациясы болып табылады. Эдштщ LOQ орташа SD 10 сштюз бос 
улгшерд1 10 коэффициент1не кебейту аркылы, ал аспаптыц LOQ LOD аспабын 3-ке ([2] 
сштемеш кара) кебейту аркылы аньщталады. Сондай-ак осы эдютеп пайдалы LOQ немесе 
тэж1рибел1к LOQ (PLOQ) сатылы кисьщтыц сызьщтьщ ец теменп шект1 мэш мен 
аньщталган болатын, ce6e6i осы мэннен темен улгшерд1 елшеу корытындыларыныц 
нактылыгы мен дэлдш белпаз болады. Иптен минералмен байытылган барльщ азьщ- 
тул1к тагамдары PLOQ жогары талдагыш ер1тшдще Cr, Se, жэне Мо болатындай ет1п 
ыдырату коэффициенпмен алынуы мумюн.

7.3 Матрицаны метанолмен калибрлеу

Талдагыш заттарды кем1ртект1ц (органикальщ коспалар) болуы ICP-MS ( [3], [4], [5] 
сштемелерш кара) эд1амен талдау барысында Se сигналыныц артуына экеп согады. Se 
сигналын арттыру компенсациясы уш1н кажетт1 метанолдыц (кем1ртек кез1) оцтайлы 
концентрациясын аньщтау унпн метанолдыц эртурл1 концентрацияларын сатылы 
стандарттарга жэне ьщыратылган улплерге косады.

7.4 Жецш иондаушы элементтердщ ocepi (EIEs)

Кептеген тагам ешмдер1 Са, Na, К жэне Mg сеилд1 ЕПщ-тщ мацызды децгешн 
камтиды. 4 нг/мл Сг и Мо жэне 2 нг/мл Se камтитын ер1,пнд1лер жэне бос еретшдшер 
талдагыш улплерд1ц концентрациясында кандай да 6ip езгер1стерд1 аныкдау ymiH EIEs-Ti 
пайдалана отырып немесе EIEs-cis талданды.

7.5 Ерекшел1п

Спектральд1 кедерплерге экеп согуы мумктн улпшц матрицальщ ертнд1с1нде баска 
да компоненттер болган жагдайда талдагыш заттыц елшемш дэл елшеу каб1лет1 эд1ст1ц 
ерекшел1п болып табылады. Эд1ст1ц ерекшел1пн керсету унпн ыдыратылмаган бос 
ер1т1нд1лерге ICP-MS талдауына арналган улплердеп тагам ешмдер1 уш1н репрезентативт! 
болып табылатын концентрациялар кез1нде кеп элемента ер1т1нд1лерд1ц елшенген санын 
Косты. Se уш1н Н2 газыныц типт1к режим1, сондай-ак Сг жэне Мо унпн Не газыныц 
режим! колданылды.
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7.6 Дэлдж

Д элдт эр турл1 уш тэулж iinmne 10 тагам ешмшде алу децгешн елшеу жолымен эр 
турл1 екл тэулж 1ш1нде NIST-тан материалдьщ (SRM) уш стандартты улпсш талдау 
аркылы жэне осы эдшпен алынган 10 тагам ешмшщ корытындысын зертхана1шшк 
калибрленген ICP-AES баска да эдютер1мен жэне атомдык-флуоресцентпк 
спектрометриямен (AFS) алынган корытындыларды салыстыра отырып расталды. 
вшмдерге косылган талдагыш заттар коспасынын децгеш эрб1р ешмде талдагыш заттыц 
концентрациясынан 50 % -дан 200 %-га дешнп шамада болды.

7.7 Прецизиондык

Стандартты ауыткудын салыстырмалы мэн1 (RSD) тэул1к 1ш1нде жэне тэул1ктер 
арасында б1рнеше тагам ешмдерш талдау непзшде жэне екл зертхана1ш1л1к бакылау 
ynrmepi непзшде аньщталды. Тэул1к 1ш1ндеп прецизиондык; екл данадагы улплерд1 кун 
сайын талдау аркылы аньщталды, ал тэулш арасындагы прецизиондык эртурл1 10 тэулж 
1ш1нде кун сайын талданган кайталама улплерд1ц орташа корытындысын пайдалана 
отырып елшенд1.

7.8 Турактылык

Эд1спц турактылыгын аньщтау уш1н зертханальщ бакылау ynriaepi эртурл1 10 тэул1к 
1ш1нде еш талдагыш заттыц кемепмен талданды. SRM 1849 NIST улплерге арналган 
эртурл1 уш ripi бар жэне эртурл1 стандартты ер1т1нд1лермен уш данада талданды.

7.9 Жацгыртылу

Сепз зертхана бос телнускалар тур1нде усынылган жет1 улпде осы эд1сп колдана 
отырып, зертханааральщ сынактар хаттамасын толтырды (барлыгы 14 талданган улплер 
плюс бакылау SRM 1849а, ол бос болмады). Терт ел жэне уш непзп жетклзушшердщ бес 
модел1 ICP-MS усынылды. Корытындылар барльщ талданган заттар мен улпдерде 
Хорвитц (HorRat) 0,35 коэффициент1шц орташа мэшмен Сг уш1н 9,3 %, Мо уш1н 5,3 % 
жэне Se уш1н 6,5 % (RSDr) жацгыртылудыц орташа салыстырмалы стандартты ауыткуын 
керсеттт
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А косымш асы
(ацпараттыц)

Деректердщ дэлд1п

А. 1-кестесшде бершген деректер зертханааральщ зерттеулерден алынды жэне 
ISO 5725-2 [7] сэйкес жэне АОАС-ШРАС талдау эдюшщ дэлдш сипатын багалау 
бойынша зерттеудщ б1рлескен рэамдерше арналган жуйеленген хаттамасына сэйкес 2015
[6] жылы жарияланды [8]. Эд1с сепз зертханада, екл улпде жеп мэрте жэне ICP-MS 
аспаптьщ эртурл1 бес моделшде табысты керсетклштерд1 керсетн. Бул зерттеуге 
номиналды турде сепз зертхана катысты, oipaK Kefioip талдагыш заттар yniiH Kefioip 
матрицалы ертндшерде шыгарынды бас тартулардьщ салдарынан сепз корытындыдан да 
аз болуы мумклн (жеп зертхана Сг матрицалы уш epinHflici yniiH б1реуден кем емес, ал екл 
Мо матрицалы ер1пнд1 yniiH жеп зертхана жэне барльщ матрицалы ер1пнд1лерге арналган 
Se yniiH барлыгы сепз зертхана кайталама корытындыларды пркед1).

Валидация туралы тольщ аппарат http://standards.iso.org/iso/20649 сайтында бер1лген.

А.1 кестеЫ- Хром, молибден жэне селен уннн дэл деректер

Ynrih 1а 2Ъ 3е 4d 5е 6f 7g Орташа
мэн

Хром (PLOQ = 20 нг/г)

Орташа нэтиже (нг/г) 16 48 140 130 30 24 < < 20

Кайталанушылыктын салыстырмалы 
стандартты ауыткуы, RSDr, % 3,4 4,7 2,1 7,0 5,5 3,8 < ппко 4,4

Жацгыртушыльщтыц салыстырмалы 
стандартты ауыткуы, RSDr, % 12,1 7,1 5,8 8,1 9,2 13,4 < ппко 9,3

Хорвитц коэффициенпшц мэш 
(HorRat) 0,57 0,39 0,27 0,37 0,48 0,67 < ппко 0,46

Молибден (PLOQ = 20 нг/г)

Орташа нэтиже (нг/г) 33 63 190 150 30 18 20

Кдйталанушылыктыц салыстырмалы 
стандартты ауыткуы, RSDr, % 1,0 1,6 1,2 1,0 з,з 1,7 3,3 1,9

Жацгыртушылыктыц салыстырмалы 
стандартты ауыткуы, RSDr , % 7,9 3,1 3,8 3,0 4,6 7,9 6,7 5,3

Хорвитц коэффициенпшц мэш 
(HorRat) 0,42 0,18 0,19 0,14 0,24 0,38 0,33 0,27

Селен (PLOQ = 10 нг/г)

Орташа мэн (нг/г) 24 30 133 93 24 23 27
Кдйталанушылыктыц салыстырмалы 
стандартты ауыткуы, RSDr, % 6Д 5,9 4,7 2,3 3,8 6,4 2,4 4,5
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А. 1 кестесшщ жалгасы___________

Ynrih 1а 2Ь 3е 4d 5е 6f 7g Среднее
значение

Жангыртушылыктын салыстырмалы 
стандартты ауыткуы, RSDr, % 6Д 7,2 5,0 8Д 7,3 9,3 2,5 6,5

Хорвитц коэффициент! Hi н мэш 
(HorRat) 0,31 0,37 0,23 0,36 0,37 0,46 0,13 0,32

аЕресектерге арналган сут белогы; 
ь майдыц аз мелшер1 бар ересектерге арналган унтац;
с RTF (турацтыльщ беру факторы) ересектерге арналган майдыц жогары Menuiepi бар; 
d ересектерге арналган белоктыц жогаргы мелшер1 бар коспа RTF; 
е балаларга арналган унтацты коспа; 
f омыраудагы балалар арналган карапайым коспа;
8 унтацты омырау сутц
h улпн1ц шогырлануы дайын ешмге арналган есептеу iuiiHeH бершген (25 г унтацты 200 мл сумей 

араластырады).
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НАЦИОНАЛЬНЫЙ СТАНДАРТ РЕСПУБЛИКИ КАЗАХСТАН__________

Смеси для детского питания и взрослых 

Определение содержания хрома, селена и молибдена 

МАСС-СПЕКТОМЕТРИЯ С ИНДУКТИВНО СВЯЗАННОЙ ПЛАЗМОЙ (ICP-MS)

Дата введения 2018-01-01

1 Область применения

Настоящий стандарт устанавливает метод количественного определения хрома, 
селена и молибдена в смеси для детского питания и питания для взрослых [1]. Метод 
подтвержден в ходе межлабораторных исследований на семи различных матричных 
растворах.

2 Сущность метода

Анализируемый образец нагревается с азотной кислотой в микроволновой печи 
расщепления в закрытой емкости при температуре 200 °С. Расщепленный тест-раствор 
или помещается в прибор масс-спектрометра с индуктивно связанной плазмой (ICP-MS), 
калиброванный подобранными стандартными калибрующими растворами кислоты. 
Ионизационный буфер (калий) используется для сведения к минимуму влияния 
легкоионизируемых элементов (EIE), а метанол добавляют, чтобы нормализовать 
содержание углерода, германий и теллур используются в качестве внутренних 
стандартных растворов. Допускается сочетание анализа Cr/Mo/Se с одновременным 
определением любого или всех этих элементов: Na, К, Р, Mg, Са, Fe, Zn, Си, Мп. 
Ионизирующийся буфер не будет добавляться, если калибровочные стандартные 
растворы уже содержат Na, К, Mg и/или Са.

3 Реагенты и вещества

Во время анализа, если не указано иное, используют реагенты известной 
аналитической степени чистоты и дистиллированную или деминерализованную воду, или 
воду эквивалентной степени чистоты. Могут использоваться эквивалентные химические 
вещества и реагенты.

3.1 Очищенная вода, 18 МОм/см.
3.2 Концентрированная азотная кислота (HN03), от 65 % до 70 %, сорт 

индикаторных изотопов металла.
3.3 Перекись водорода (Н20 2), 30 % сорт реагента ACS1}.
3.4 Метанол, чистота не менее 99,99 %, аналитический сорт реагента для 

согласования матричного раствора.

|J Реагенты максимальной чистоты, удовлетворяющие требованиям или превышающие требования по 
чистоте, установленные Американским химическим обществом (American Chemical Society, ACS).

Издание официальное
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3.5 Раствор калия, массовая концентрация р = 10 000 мг/л в азотной кислоте для 

согласования матричного раствора.
Раствор калия может быть заменен многоэлементными стандартными растворами, 

которые содержат К, если одновременно определяются основные минералы.
3.6 Стандартный раствор
3.6.1 Многоэлементный исходный стандартный раствор Cr/Mo/Se в азотной кислоте, 

рСг = 2 мг/л, рмо = 2 мг/л и pSe = 1 мг/л. High-Purity™ или эквивалент.
3.6.2 Многоэлементный исходный стандартный раствор Ge/Te в азотной кислоте, 

pGe = 5 мг/л и рте = 5 мг/л. High-Purity™ Г> или эквивалент.
3.6.3 Стандартный образец материала SRM 1849а, от Национального института 

стандартов и технологий (NIST) или другой подходящий стандартный справочный 
материал для применения в качестве контроля этого анализа.

3.7 Подготовка стандартных растворов
Подготовить промежуточные стандартные растворы из коммерческих стандартных 

растворов при 40 нг/мл, для Сг и Мо и при 20 нг/мл для Se. Многоэлементный 
стандартный раствор, приготовленный по заказу, в НМОз является приемлемым. 
Подготовить три многоэлементных рабочих стандартных раствора, содержащих 0,8; 4,0 и 
20,0 нг/мл Сг и Мо и 0,4; 2,0 и 10,0 нг/мл Se, плюс холостую пробу, с обоими 50 нг/мл Ge 
и Те внутренними стандартными растворами, в HNO3. Ge используется в качестве 
внутреннего стандартного раствора для обоих Сг и Мо, а Те используется для Se.

4 Оборудование

Стандартная лабораторная посуда и оборудование и следующее.
4.1 Микроволновая печь с температурой нагрева от 0 °С до 300 °С, с закрытой 

корпусной системой и возможностью регулирования температуры. Выбрать посуду, 
которая будет выдерживать максимально возможное давление, так как органический 
материал и карбонаты при отсутствии достаточного времени для подготовки к 
разложению будет образовывать значительное давление в процессе разложения. Отводное 
отверстие в соответствии с рекомендациями производителя.

Примечание -  Микроволновое воздействие приводит к нагреву раствора под давлением кислоты. 
Используйте соответствующие средства защиты лица и лабораторную одежду.

4.2 ICP-MS. Масс-спектрометр ICP с динамической реакционной камерой и 
источником водорода и гелия. При условии совместного изучения с использованием пяти 
модификаций ICP-MS от трех основных производителей обеспечивается 
соответствующей производительностью.

4.3 Различные виды лабораторной посуды из пластмассы и пипетки. Одноразовые 
пластиковые трубы/трубки автоматического пробозаборника для хранения растворов 
образцов, градуированные пипетки класса А для получения стандартного раствора, 
регулируемая 1000 мкл микропипетка с точностью измерения (± 5) мкл или 
нерегулируемая 500 мкл пипетка с ценой деления 10 мкл и точностью измерения 
(± 25) мкл для добавления внутренних стандартных растворов, калибруемые на месте 
использования.

^ Пример подходящего продукта, имеющегося в продаже. Данная информация приведена для 
удобства пользователей настоящего стандарта и не является подтверждением того, что данный продукт 
одобрен ISO и IDF. Эквивалентные продукты могут использоваться, если продемонстрировано, что они 
приводят к тем же результатам.

2



СТ РК ISO 20649-2016

4.4 Весы лабораторные, с точностью взвешивания до 0,0001 г и пределом 
погрешности не более 0,05 мг.

Примечания
1 Часы с точностью измерения до 1 с и средним суточным ходом не более (± 1,0) с/сут.
2 Термометр ртутный стеклянный с диапазоном измерений от 0 °С до 100 °С, ценой деления шкалы 

1 °С и пределом допустимой погрешности (± 1) °С.
3 Мерная лабораторная посуда и колбы по [9].

5 Проведение испытания

5.1 Подготовка образцов

Подготовить порошковые образцы путем восстановления влагосодержания в них 
растворением порядка 25 г образца в 200 мл теплой очищенной воды (60 °С). Взять 
точную навеску 1,8 г восстановленного анализируемого образца в сосуд микроволнового 
расщепления, которая составляет примерно 0,2 г исходного порошкового образца. 
Взвесить 0,2 г SRM 1849а непосредственно в микроволновой емкости. Жидкие образцы 
получают путем взятия точной навески порядка 1 г анализируемого образца 
непосредственно в сосуде микроволнового разложения после смешивания. Для получения 
рекомендованного одноэтапного разложения (два этапа в микроволновой программе) 
добавить 0,5 мл внутреннего стандартного раствора 5000 нг/мл Ge и Те микропипеткой, 
поверенной на месте использования для обеспечения не менее 0,8 % точности. Для 
максимального использования преимущества внутреннего стандартного образца и тем 
самым повышения надежности данного метода добавление внутренних стандартных 
растворов не осуществляется автоматическим методом. Добавить 5 мл HNO3 с 
последующим добавлением 2 мл Н2О2 в сосуды микроволнового разложения. Плотно 
закрыть сосуды в соответствии с указаниями производителя и поместить в 
микроволновую печь. Наращивать температуру с комнатной температуры до 180 °С в 
течение 20 мин и удерживать в течение 20 мин на этапе 1. На втором этапе температуру в 
микроволновой печи повысить до 200 °С в течение 20 мин и удерживать в течение 20 мин, 
см. таблицу 1.

Таблица 1 -  Рабочие параметры микроволновой печи

Этап 1 -  Расщепление образца

1 Мощность 100% (1600 Вт)

2 Повышение до температуры 20 мин

3 Время выдержки 20 мин

4 Температура 180 °С

5 Остывание 20 мин

Этап 2 -  Расщепление образца

1 Мощность 100% (1600 Вт)

2 Повышение до температуры 20 мин

3 Время выдержки 20 мин

3
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Продолжение таблицы 1

Этап 2 -  Расщепление образца

4 Температура 200 °С

5 Остывание 20 мин

Для микроволновых печей без 2-этапной программы используют 2-этапное 
расщепление. Добавить 0,5 мл внутреннего стандартного раствора 5000 нг/мл Ge и Те 
(калиброванной микропипеткой, указанной выше) и 5 мл HNO3. Внутренние стандартные 
образцы не добавляются автоматически. В зависимости от модели микроволновой печи и 
количества сосудов настроить мощность для наращивания температуры от комнатной 
до 200 °С в течение 20 мин. Выдерживать при 200 °С в течение 20 мин. Охладить сосуды в 
соответствии с инструкциями производителя в течение около 20 мин. Осторожно открыть 
микроволновые сосуды, выпуская коричневатые газы диоксида азота.

Внимание -  Микроволновое воздействие приводит к нагреву раствора под давлением кислоты. 
Используйте соответствующие средства защиты лица и лабораторную одежду.

Добавить 1 мл Н2Ог и осуществить повторное разложение образцов путем 
наращивания температуры от комнатной (от 15 °С до 25 °С) до 180 °С в течение 15 мин. 
Выдерживать при 180 °С в течение 15 мин и охладить в течение 20 мин.

5.2 Подготовка анализируемого раствора

Добавить около 20 мл очищенной воды в сосуд с обработанными образцами и 
перенести 50 мл в колбу для образцов (см. 4.7). Промыть сосуд и перелить воду в колбу 
для образцов. В эту же колбу добавить 0,5 мл метанола и развести дистиллированной 
водой до 50 мл. В качестве альтернативы, можно добавить метанол при 1 % объемном 
содержании.

5.3 Определение

В таблице 2 приведены типичные параметры прибора для анализа. Произвести 
анализ стандартных растворов с использованием прибора ICP-MS, стандартизированного 
при помощи указанных стандартных растворов. Ge используется в качестве внутреннего 
стандартного образца для обоих Сг и Мо (режим гелий), а Те используется для Se (режим 
водорода).

Режим водорода рекомендуется для определения низкого уровня Se в детской смеси 
и, в зависимости от модели прибора, возможно, будет отсутствовать опция легкого 
переключения между режимами гелия и водорода. В таком случае, следуют инструкциям 
производителя прибора для изменения режима гелия на режим водорода и произвести 
анализ Se отдельно от Сг и Мо. В качестве альтернативы в отдельных экспериментах 
убедиться, что практическая нижняя граница определяемых содержаний (PLOQ) для Se 
находится на или ниже 10 нг/г при использовании альтернативного газа для 
соударений/реакционного газа. Одна лаборатория успешно осуществила исследование 
воспроизводимости с использованием гелия, а другая с использованием газообразного 
аммиака.

Осуществить анализ 4 нг/мл Сг и Мо и рабочего стандартного раствора 2 нг/мл Se 
или другого контрольного раствора соответствующего качества через каждые 10
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анализируемых образцов для наблюдения дрейфа нуля и линейности прибора. Результат 
находится в пределах 4 % от номинальной концентрации стандартного образца. 
Включение холостой пробы метода (выполнить в качестве образца, его измеренная 
концентрация составляет менее половины самого низкого стандартного образца), 
дубликат образца (относительное процентное различие (RPD) не превышает пределов 
10 % для Сг, 7 % для Se и 5 % для Мо) и известные стандартные образца материала, 
выступающие в качестве контрольных образцов (проверка степени извлечения в пределах 
допустимых отклонений), являются обязательными для соответствующей
производительности метода. Если какая-либо из проверок контроля качества не 
соответствует, результаты признаются недействительными. Порядок анализа следующий: 
калибровочные стандартные растворы, промывка, проверка холостой пробы, проверка 
стандартного раствора, контрольного образца, образца, дубликата образца
(до 10 образцов) и контрольный стандартный раствор.

Таблица 2 -  Параметры ICP-MS

Типичные рабочие условия

Мощность коэффициента удерживания, Вт 1600
Соответствующее напряжение коэффициента 
удерживания, В 1,8

Глубина образца, мм 9

Напряжение объектива выдержки 1 , В 0

Поток газа-носителя, л/мин 0,9

Поток вспомогательного газа, л/мин 0,2

Распылитель (стеклянный концентрический) MicroMist®

Температура в камере распыления, °С 2

Конусы сопряжения Ni

Скорость потока газа клеток Не, мл/мин 4,5

Скорость потока газа клеток Н2, мл/мин 4,2

Скорость насоса распылителя, s' 1 0,1 (= 0,5 мл/мин)
Анализируемый образец/внутренний стандартный 
образец /газовый режим

УгСг, y5Mo//2Ge в режиме Не /!<Se/13UTe 
в режиме Н2

а Пример подходящего продукта, доступного на рынке. Данная информация приведена для удобства 
пользователей настоящего стандарта и не является рекламой указанного продукта со стороны ISO или IDF. 
Могут использоваться эквивалентные продукты, если приводят к тем же результатам.

6 Вычисления

Коэффициенты отклика анализируемого вещества к внутреннему стандартному 
раствору были измерены в калибровочных стандартных растворах, а наклон и 
пересечение градуировочной кривой автоматически рассчитываются с помощью
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программного обеспечения с использованием анализа градуирования линейной регрессии 
невзвешенных наименьших квадратов, чтобы получить наиболее подходящую линию. 
Коэффициенты отклика анализируемого образца к внутреннему стандартному образцу 
далее измерялись в растворах образца и расчетная аналитическая концентрация раствора 
умножалась на соответствующий коэффициент разведения для получения конечной 
концентрации анализируемого образца в продукте.

7 Обоснование метода

7.1 Линейность

Все градуировочные кривые были получены с использованием метода линейного 
регрессионного анализа невзвешенных наименьших квадратов, а значения коэффициента 
корреляции (г) были вычислены с каждой градиуровочной кривой. Каждая 
градуировочная кривая была подготовлена с четырьмя стандартными многоэлементными 
растворами, в том числе стандартного холостого раствора. Все концентрации 
анализируемого вещества в образцах находились в пределах линейного диапазона 
градуировочной кривой и выше установленного нижнего предела линейности.

7.2 Предел количественного определения (LOQ)

LOQ является самой низкой концентрацией анализируемого вещества в образце, 
которая надежно определяется по количеству прибором. LOQ метода определяется путем 
умножения средней SD 10 выщелоченных холостых образцов на коэффициент 10, a LOQ 
прибора путем умножения LOD прибора на 3 (см. ссылку [2]). Тем не менее, в этом 
методе полезная LOQ или практическая LOQ (PLOQ) была определена нижним линейным 
предельным значением градуировочной кривой, так как достоверность и точность 
результатов измерений образцов ниже этого значения будут неопределенными. Почти все 
минералообогащенные продукты питания могут быть получены с коэффициентом 
разбавления таким образом, что Cr, Se, и Мо будут присутствовать в аналитическом 
растворе выше PLOQ.

7.3 Калибровка матрицы метанолом

Присутствие углерода (органические соединения) в анализируемых растворах 
приводит к усилению сигнала Se в ходе анализа методом ICP-MS (см. ссылки [3], [4], [5]). 
Для определения оптимальной концентрации метанола (источник углерода), необходимой 
для компенсации усиления сигнала Se, добавляют различные концентрации метанола и к 
градуировочным стандартам, и к расщепленным образцам.

7.4 Влияние легко ионизирующих элементов (EIEs)

Многие пищевые продукты содержат значительные уровни EIEs, такие как Са, Na, К 
и Mg. Холостые растворы и растворы, содержащие 4 нг/мл Сг и Мо и 2 нг/мл Se, были 
проанализированы с и без E E s для установления каких-либо изменений в концентрации 
анализируемых образцов.
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7.5 Специфичность

Специфичностью метода является его способность точного измерения 
анализируемого вещества при наличии других компонентов в матричном растворе 
образца, которые могут привести к спектральным помехам. Для демонстрации 
специфичности метода в нерасщепленные холостые растворы вводили точно измеренное 
количество многоэлементных растворов при концентрациях, которые являются 
репрезентативными для пищевых продуктов в образцах для анализа ICP-MS. 
Применялись типичный режим газа Нг для Se, и режим газа Не для Сг и Мо.

7.6 Точность

Точность была подтверждена путем анализа трех стандартных образцов материала 
(SRM) от NIST в течение двух разных суток путем измерения степени извлечения в 10 
пищевых продуктах в течение трех разных суток, и сравнения результатов 10 пищевых 
продуктов, полученных этим методом, с результатами, полученными другими методами 
внутрилабораторных калиброванных ICP-AES и атомно-флуоресцентной спектрометрией 
(AFS). Уровни добавки анализируемых веществ, добавленных к продуктам, были от 50 % 
до 200 % от концентрации анализируемого вещества в каждом продукте.

7.7 Прецизионность

Значения относительного стандартного отклонения (RSD) и в течение суток, и 
между сутками были определены на основе анализа нескольких пищевых продуктов и 
двух внутрилабораторных контрольных образцов. Прецизионность в течение суток была 
определена путем анализа образцов в двух экземплярах каждый день, а прецизионность 
между сутками была измерена с использованием средних результатов дублирующих 
образцов, проанализированных каждый день в течение 10 разных суток.

7.8 Устойчивость

Для определения устойчивости метода, лабораторные контрольные образцы были 
проанализированы с помощью двух анализируемых веществ в течение 10 разных суток. 
SRM 1849 NIST был анализирован в трех экземплярах с разными гирями для образцов и с 
различными внутренними стандартными растворами.

7.9 Воспроизводимость

Восемь лабораторий заполнили протокол межлабораторных испытаний с 
применением этого метода на семи образцах, представленных в виде холостых дубликатов 
(всего 14 проанализированных образцов плюс контрольный SRM 1849а, который не был 
холостым). Были представлены четыре страны и пять моделей ICP-MS от трех основных 
поставщиков. Результаты показали среднее относительное стандартное отклонение 
воспроизводимости (RSDr) в 9,3 % для Сг, 5,3 % для Мо и 6,5 % для Se, со средним 
значением коэффициента Хорвитца (HorRat) 0,35 во всех трех анализируемых веществах и 
образцах.
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Приложение А
(информационное)

Точность данных

Данные, приведенные в таблице А.1, были получены в межлабораторных 
исследованиях и опубликованы в 2015 году [6], в соответствии с ISO 5725-2 [7] и АОАС- 
ШРАС Унифицированный протокол для совместных процедур исследования по оценке 
характеристик точности метода анализа [8]. Метод показал отличные показатели в восьми 
лабораториях, семь раз на двух образцах и на пяти различных моделях прибора ICP- 
MS. Номинально в этом исследовании участвовали восемь лабораторий, хотя для 
некоторых анализируемых веществ в некоторых матричных растворах могут быть меньше 
восьми результатов из-за выбросовых отказов (семь лабораторий зарегистрировали не 
менее одного результата повторности для трех матричных растворов Сг, семь лаборатории 
для двух матричных растворов Мо и все восемь лабораторий для Se для всех матричных 
растворов).

Более подробную информацию о валидации метода представлена на сайте 
http://standards.iso.org/iso/20649.

Таблица А.1 -  Точные данные для хрома, молибдена и селена

Образец11 1а 2Ь 3е 4d 5е 6f 7g Среднее
значение

Хром (PLOQ = 20 нг/г)

Средний результат (нг/г) 16 48 140 130 30 24 < < 20

Относительное стандартное 
отклонение повторяемости, RSDr, % 3,4 4,7 2,1 7,0 5,5 3,8 < п п к о 4,4

Относительное стандартное 
отклонение
воспроизводимости, RSDr, %

12,1 7Д 5,8 8,1 9,2 13,4 < п п к о 9,3

Значение коэффициента Хорвитца 
(HorRat) 0,57 0,39 0,27 0,37 0,48 0,67 < п п к о 0,46

Молибден (PLOQ = 20 нг/г)

Средний результат (нг/г) 33 63 190 150 30 18 20

Относительное стандартное 
отклонение повторяемости, RSDr, % 1,0 1,6 1,2 1,0 з,з 1,7 3,3 1,9

Относительное стандартное 
отклонение
воспроизводимости, RSDr, %

7,9 ЗД 3,8 3,0 4,6 7,9 6,7 5,3

Значение коэффициента Хорвитца 
(HorRat) 0,42 0,18 0,19 0,14 0,24 0,38 0,33 0,27

Селен (PLOQ =10 нг/г)

Средний результат (нг/г) 24 30 133 93 24 23 27
Относительное стандартное 
отклонение повторяемости, RSDr, % 6Д 5,9 4,7 2,3 3,8 6,4 2,4 4,5
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Продолжение таблицы А. 1

Образец11 1а 2Ь 3е 4d 5е 6f 7g Среднее
значение

Относительное стандартное 
отклонение
воспроизводимости, RSDr, %

6Д 7,2 5,0 8Д 7,3 9,3 2,5 6,5

Значение коэффициента Хорвитца 
(HorRat) 0,31 0,37 0,23 0,36 0,37 0,46 0,13 0,32

а Молочный белок для взрослых; 
ь порошок для взрослых с низким содержанием жира;
с RTF (фактор передачи устойчивости) для взрослых с высоким содержанием жира; 
d RTF смесей для взрослых с высоким содержанием белка; 
е порошковые смеси для детей; 
f элементарные смеси для грудничков;
6 порошковое грудное молоко;
h концентрации образца указаны из расчёта на готовый продукт (25 г порошка разбавляют 200 мл

воды).
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