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У Т В Е Р Ж Д А Ю
Р ук ов од и тель  Ф едер альн ой  с л у ж б ы  
по надзору в сф ере защ иты  прав 
п отреби телей  и бла гоп олучи я  человека, 
Главны й  государственны й санитарны й 
врач Р осси й ской  Ф едерации

Г . Г . О н и щ ен к о
19 марта 2012 г.
Дата введения: с  м ом ента утверж дения

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

Определение остаточных количеств флуопирама в 
плодовых семечковых (яблоня, груш а), плодовы х 

косточковых (персик, нектарин, абрикос, виш ня, слива), 
ягодах (клубника), томатах, перце, огурцах, бананах, 

винограде, виноградном соке, орехах методом  
капиллярной газожидкостной хроматографии

С видетельство о б  аттестации М В И  о т  25.11.2011 №  0108.25.11.11.
Н астоящ ие м етодические указания устанавливаю т м етод  капилляр 

ной  газож идкостной  хроматограф ии д л я  оп ределен и я  оста точ н ы х  к оли 
честв  ф луопирама в п лодовы х сем ечковы х (я блон я , груш а ), п ло д о в ы х  

косточковы х (персик , нектарин, абрикос, виш ня, слива ), я год ах  (к л у б н и 

ка), томатах, перце, огурц ах, бананах, винограде, виноградном  соке, 

ор еха х  в диапазоне 0,01— 0,1 мг/кг.
Название вещ ества п о  И С О : ф луопирам .

Название вещ ества п о  И Ю П А К : М - {2 - [3 -х ло р -5 (т р и ф т ор м ети л )-2 -  

пи р и ди л ]эти л }-а ,а ,а -тр и ф тор -о -толуам и д .

Структурная ф орм ула :

Методические указания
МУК 4.1.2996— 12

Эмпирическая ф орм ула: С ^ Н ц О Е ^ О .
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М У К  4.1.2996— 12

М о лек у ля р н а я  м асса  396,72.

Б елое  к р и ст а лли ч еск о е  вещ ество б е з  запаха. П ло т н о с т ь  1,53 (п р и  

20 °С ).  Т ем п ер а т ур а  плавления  1 1 7 ,5 °С . Д а в лен и е  паров 3,1 х  10-3 м П а  

(п ри  25 °С ).  Р а ств о р и м о ст ь  в ор ган и ческ и х  р астворителях  при  20 ° С  

(г/дм3): ацетон  -  >  250; д и м ети лсульф ок си д  -  >  250; д и х ло р м ета н  -

>  250; н -гептан  -  0 ,66 ; м етан ол -  >  2 5 0 ; т о л у о л  -  62,2; эти ла ц етат  -

>  250. Р а ств ор и м о ст ь  в воде при 20 ° С  (м г/дм 3): 16,0. К оэф ф и ц и ен т  рас

пределения н -октан ол/вода  Кпк lo g P  =  3,3 (4 0  °С ).  С т а б и лен  в водной  

среде при p H  4— 9. р К а =  0,5 при 23 °С .

Краткая токсикологическая характеристика
Острая п ер ор а ль н а я  токси чн ость  (L D 50)  д ля  кры с -  >  5 000 мг/кг; 

острая дерм альн ая  токси чн ость  (L D 50)  д л я  крыс -  >  2 000 мг/кг; острая 

ингаляционная то к с и ч н о ст ь  (L C J0)  д л я  кры с -  >  5 112 мг/дм3 (4  ч ).

Область применения
Ф луоп и р а м  -  си стем н ы й  ф ун ги ц и д  ш и рок ого  спектра действия , от 

носится к к ла ссу  п и р и ди н эти лан и ли д ов , эф ф ективен против  п овер хн о 

стн ой  и в н утр ен н ей  сем ен н ой  инф екции, защ ищ ает п р ор остк и  о т  п лес - 

невения, п оч в ен н ы х  патогенов  и  аэр оген н ой  инфекции.

1. Погрешность измерений
П ри с о б л ю д е н и и  всех  р егла м ен т и р уем ы х  у слов и й  проведения  ана

ли за  в точн ом  с о о тв етств и и  с дан н ой  м етод и к ой  п о гр еш н ость  (и  ее  со 

ставляю щ и е) р е зу л ь т а т о в  изм ерения п р и  дов ер и тельн ой  вероятн ости  

Р =  0,95 не п р ев ы ш а ет  значений, п р и веден н ы х в табл . 1 д л я  соответст 

вую щ и х д и а п а зон ов  концентраций.

Т а б л и ц а  1

Метрологические параметры

Анализируе
мый объект

Диапазон 
определяе

мых концен
траций, 

мг/кг

Показатель точ
ности (граница 
относительной 
погрешности), 
± 6. % Я = 0,95

Стандартное 
отклонение 
повторяемо

сти, сгп %

Предел
повторяе

мости.
г,%

Предел
воспро
изводи
мости.
я ,%

I 2 3 4 5 6
Плодовые
семечковые

от 0 ,01 до 
0,1 вкл. 50 3,5 14 20

Плодовые
косточковые

от 0,01 до 
0,1 вкл. 50 3,1 12 17

Ягоды (клуб
ника)

от 0,01 до 
0,1 вкл. 50 3,7 14 20
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МУК 4.1.2996— 12

П р о д о л ж е н и е  т а б л .  1

1 2 3 4 5 6

Том аты от 0,01 до 
0,1 вкл.

50 2,9 11 15

П ерец от 0,01 до 
0,1 вкл.

50 3,2 12 17

О гурцы
от 0,01 до 

0,1 вкл.
50 3,2 12 17

Бананы от 0,01 до  
0,1 вкл.

50 3,7 14 20

В иноград
от 0,01 д о  

0,1 вкл.
50 2,9 И 20

В иноградны й
сок

от 0,01 д о  
0,1 вкл.

50 2,7 10 14

О рехи от 0,01 до  
0,1 вкл.

50 3,3 13 18

Полнота извлечения вещества, стандартное отклонение, довери
тельный интервал среднего результата для всего диапазона измерений 
(п = 20) приведены в табл. 2.

Т а б л и ц а  2

А н а ли зи р уе 
мый объ ек т

М етрологи чески е параметры, Р =  0,95, п ~  20

предел
обнару
жения,
мг/кг

диапазон 
определяе

м ы х концен
траций, мг/кг

полн ота
извлечения
вещ ества,

%

стандарт
н о е  о тк ло 
нение, S, %

доверитель
ный интервал 
среднего ре

зультата, ± , %

П лод ов ы е
сем ечковы е

0,01 0,01— 0,1 89,0 3,4 1,8

П лод ов ы е
косточковы е

0,01 0,01— 0,1 88,8 3,1 1,6

Я го д ы  (к л у б 
ника)

0,01 0,01— 0,1 88,1 3,6 1,9

Т ом аты 0,01 0,01— 0,1 87,0 2,7 1,4

П ер ец 0,01 0,01— 0,1 87,4 2,9 1,6

О гур ц ы 0,01 0,01— 0,1 87,3 2,8 1,5

Бананы 0,01 0,01— 0,1 87,2 3,4 1,8

В иноград 0,01 0,01— 0,1 87,1 2,6 1,4

В иноградны й
сок

0,01 0,01— 0,1 86,9 2,5 1,3

О рехи 0,01 0,01— 0,1 85,5 3,1 1,7
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2. Метод измерен0 Й
Методика основана на определении флуопирама с помощью капил

лярной газожидкостной хроматографии (ГЖХ) с электронозахватным 
детектором (ЭЗД) после экстракции из анализируемых проб смесью аце
тонитрил-вода, очистки экстрактов перераспределением в системе не- 
смешивающихся растворителей и на колонке с флоризилом. Пробы оре
хов дополнительно очищают окислением экстракта в щелочной среде.

Количественное определение проводится методом абсолютной ка
либровки.

3. Средства измерений, вспомогательные устройства, 
реактивы и материалы
3. L Средства измерений

Газовый хроматограф «Кристалл-2000М», 
снабженный электоронозахватным детектором 
с пределом детектирования по линдану 
5 х 10~14 г/с, предназначенный для работы 
с капиллярной колонкой 
Весы аналитические ВЛА-200 
Весы лабораторные общего назначения, с 
наибольшим пределом взвешивания до 500 г и 
пределом допустимой погрешности ± 0,005 г 
Колбы мерные 2-го класса точности, вмести
мостью 100,200,250, 500 и 1 000 см3 
Меры массы
Микропипетки градуированные 2-го класса 
точности вместимостью 0,1 см3 
Микрошприц SGE-Cromatec, вместимостью 
10 мм3
Пипетки градуированные 2-го класса точности 
вместимостью 1,0; 2,0; 5,0 и 10,0 см3 
Цилиндры мерные 2-го класса точности 
вместимостью 25, 50, 100 и 250 см3

Номер в Госреестре 
СИ 14516—08 
ГОСТ 24104— 01

ГОСТ 24104—01

ГОСТ 1770—74 
ГОСТ 7328—01

ГОСТ 29227—91 
Номер в Госреестре 
СИ 39206—08

ГОСТ 29227— 91 

ГОСТ 1770—74
Примечание. Допускается использование средств измерений иных произ

водителей с аналогичными или лучшими характеристиками.

3.2. Реактивы
Флуопирам, аналитический стандарт с 
содержанием действующего вещества 99,4 %
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аттестованное значение погреш ности ±  1 %
(C A S  N o  658066-35-4)
А зот, осч  (99,999 % ),  из баллона  Г О С Т  9293— 74
Ацетон, осч  Г О С Т  2603— 79
Ацетонитрил, осч  «У Ф -2 1 0  н м » Т У  6-09-14-2167— 84
Вода для  лабораторного анализа (деионизо
ванная, бидистилированная) Г О С Т  Р  52501— 05
Калий марганцово-кислый (перманганат калия) Г О С Т  20490— 75 
К алий  углек и слы й  (калия карбонат, поташ ) 
безводны й Г О С Т  4221— 76
Кальций хлористы й  (хлор и д ), насыщ енный 
водный раствор Г О С Т  450— 77
К ислота серная (концентрированная), хч  Г О С Т  4204— 77
М етилен  хлористы й  (дихлорм етан ), хч  Г О С Т  12794— 84
Натрий серно-кислы й (сульф ат) безводны й, хч  Г О С Т  4166— 78 
Натрий углек и слы й  (карбонат), хч  Г О С Т  83— 79
Натрий хлористы й  (хлорид ), хч , насыщ енный 
водный раствор Г О С Т  4233—11
н-Гексан, хч  Т У  6-09-06-657— 84
Ф лоризил, для  колоночной хроматографии 
(60— 100 м еш ) фирм «S E R V A » ,  « M E R K »
(Герм ания) и ли  аналогичный
Ф осф ор (V )  оксид (фосфорный ангидрид,
пентоксид ф осф ора) Т У  6-09-7173— 85
Этиловы й эфир уксусной  кислоты,
ректификованный (этилацетат) Г О С Т  22300— 76

Примечание. Возможно использование реактивов иных производителей 
более высокой квалификации, которые не требуют выполнения п. 7.1 (очистка 
растворителей).

3.3. Вспомогательные устройства, материалы 
Аппарат д ля  встряхивания типа А В У -б с  и ли  
орбитальный шейкер OS-Ю, диапазон регулиров
ки оборотов 50— 200 об/мин, орбита д о  10 мм  Т У  6 4 -1 -2851— 78 
Баня водяная 
Баня ультразвуковая
Барометр-анероид с диапазоном измерений от
79,5 до 106,5 и ценой деления 0,1 кПа, типа М -98 Т У  25-11-1316— 76
Бумажные фильтры  «красная л е н т а », обеззо-
ленны е или  ф ильтры из хроматографической
бумаги Ватман З М М  Т У  2642-001-05015242-07
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В ор он к а  Б ю хн ер а

Воронки делительны е вместимостью 100 и  250 см3 

В ор он к и  к о н усн ы е  диам етром  40— 45 м м  

Г и гр о м етр  с  д и а п азон ом  изм ерений  о т н о си 

те ль н ой  в ла ж н ости  от  30 д о  90  % , ти п а  В И Т -2  

Г р уш а  резиновая  

Г  ом о ген и за т ор  бы товой  

К о л б а  Б ун зен а

К о л б ы  п ло с к о д о н н ы е  вм ести м остью  100 ,250 ,

400— 500 с м 3
К о л б ы  к р у гло д о н н ы е  на ш лиф е в м ести м остью  

10, 100, 150 и 250  с м 3 

К олон к а  стек лян н ая  для  препаративной  
хр ом атогр аф и и  д л и н о й  25 см, внутренним  

ди а м етром  10— 12 м м  

Н асос  в од остр уй н ы й  вакуум ны й 

Ректиф икационная  колонна с  ч и сло м  тео р ети 

ческих т а р е ло к  не м ен ее  30 

Рота ц и он н ы й  вакуум ны й  и сп ар и тель  В - 169 

ф ирмы  B u ch i, Ш вейц ария  

С таканы  х и м и ч еск и е  с носиком , в м ести м остью  

100, 150 и  250  см 3 Г О С Т  25336— 82

С тек лов а та  

С тек лян н ы е  п алочк и

Т ер м о м етр  с ди ап азон ом  изм ерений  о т  0 д о

55 °С  и ц ен о й  д ел ен и я  0,1 °С  Г О С Т  28498— 90

У ста н ов к а  д л я  пер егон к и  р а створ и телей

Х р ом ато гр аф и ч еск ая  колонка  капиллярная

Н Р-35 , д л и н о й  30 м , внутренним  д и а м етром

0,32 м м , т о л щ и н а  п ленки  сор бен та  0 ,5 мкм

Примечание. Допускается использование вспомогательных средств изме
рений и устройств иных производителей, технические характеристики которых 
не уступают указанным, а также материалов, обеспечивающих нормативы точ
ности при проведении измерений.

4. Требования безопасности
4.1. П р и  в ы п олн ен и и  и зм ер ен и й  н е о б х о д и м о  со б лю д а т ь  требования  

т ехн и к и  б е зо п а с н о с т и  при  р аботе  с  хи м и ч еск и м и  реактивам и  п о  Г О С Т  

12.1.007— 76, тр ебован и я  по э лек тр об езоп а сн ости  при  р аботе  с  элек тр о

устан овк ам и  п о  Г О С Т  12.1.019— 2009 , а  такж е требован и я , и злож енны е 

в т ехн и ч е с к о й  д ок ум ен тац и и  на га зовы й  хром атограф .

Г О С Т  9147— 80 

Г О С Т  9737— 93 

Г О С Т  25336— 82

Т У  25-11-1645— 84 

Т У  9398-005-0576-9082— 03

Г О С Т  25336— 82

Г О С Т  9737— 93

Г О С Т  9737— 93

Г О С Т  25336— 82
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4.2. П ом ещ ение долж н о соответствовать требованиям пож аробезо
пасности по  Г О С Т  12.1.004— 91 и  и м еть средства пож аротуш ения 

по Г О С Т  12.4.009— 83. С одерж ание вр едн ы х  вещ еств  в в о зд ухе  не 
д олж н о  превыш ать П Д К  (О Б У В ),  у ста н ов лен н ы х  Г Н  2.2.5.1313— 03 и  

2.2.5.2308— 07. Организация обучен и я  работников  безопасности  тр уда  -  

по Г О С Т  12.0.004— 90.

4.3. П ри  работе с газами, находящ им ися  в ба лло н а х  п од  давлением  
д о  15 М П а  (150 кгс/см2),  н еобход и м о со б лю д а т ь  «П р а в и ла  устройства  и 

безопасной  эксплуатации стационарны х к ом прессорны х установок , воз
духопроводов  и  газопроводов п од  д а в лен и ем », ПБ-03-576-03. Запрещ а

ется открывать вентиль баллона , н е  устан ови в  на нем  пониж аю щ ий ре
дуктор.

5. Требования к квалификации операторов
К  вы полнению  измерений доп уск аю т  специалистов , и м ею щ и х ква

лиф икацию  н е ниж е лаборанта-исследователя , с  оп ы том  работы  на газо

вом  хроматограф е, освоивш их да н н ую  м етод и к у  и  подтвердивш их экс

периментально соответствие п олуча ем ы х  р езультатов  нормативам  кон
троля  погреш ности  по  п. 13.

К  проведению  пробоподготовки  д оп уск а ю т  оператора с квалиф и

кацией «л а б о р а н т », им ею щ его оп ы т работы  в хим ической  лаборатории .

б. Условия измерений
П ри  вы полнении измерений с о б лю д а ю т  с лед ую щ и е  услови я :

•  процессы  приготовления растворов  и  под готовки  п р об  к анализу 

проводят при тем пературе воздуха  (2 0  ±  5 ) °С  и  отн оси тельн ой  влаж но
сти  не б о ле е  80 % ;

•  вы полнение измерений на га зовом  хром атограф е проводят в у с 

ловиях , рекомендованны х технической  докум ентац ией  к прибору.

7, Подготовка к выполнению измерений
И змерениям  предш ествую т с л е д у ю щ и е  операции: очистка ор гани 

ческих растворителей  (при  н еоб ход и м ости ), приготовление градуиро
вочны х растворов и раствора внесения, устан овлен и е  градуировочной  

характеристики, приготовление см есей  растворителей  д ля  экстракции и  

очистки экстрактов на колонке, под готовка  колон к и  с  ф лоризилом , про
верка хроматограф ического поведения ф луопирам а  на ней.
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7. /. Очистка органических растворителей
7.1. L Ггксан

Растворитель последовательно промывают порциями концентриро
ванной серной кислоты до тех пор, пока она не перестанет окрашиваться 
в желтый цвет, водой до нейтральной реакции промывных вод, перего
няют над безводным карбонатом калия.

7./.2. Эттаг\етат
7.1.2.1. Приготовление раствора натрия углекислого с массовой 

долей 5 %. Навеску (25 ± 0,1) г натрия углекислого помещают в мерную 
колбу вместимостью 500 см3, растворяют в бидистиллированной воде, 
доводят водой до метки, перемешивают.

7.1.2.2. Очистка растворителей. Растворитель промывают после
довательно 5 %-м водным раствором натрия углекислого, насыщенным 
раствором хлористого кальция, сушат над прокаленным карбонатом ка
лия и перегоняют или подвергают ректификационной перегонке на ко
лонне с числом теоретических тарелок не менее 30.

7.1.3. Ацетонитрил
Ацетонитрил кипятят с обратным холодильником над пентоксидом 

фосфора (на 1 дм3 ацетонитрила 20 г пентоксида фосфора) не менее 1 ч, 
после чего перегоняют, непосредственно перед употреблением ацето
нитрил повторно перегоняют над прокаленным карбонатом калия (на 
! дм3 ацетонитрила 10 г карбоната калия).

7.1.4. Ацетон
Ацетон перегоняют над небольшим количеством КМ п04 и безвод

ным карбонатом калия или подвергают ректификационной перегонке на 
колонне с числом теоретических тарелок не менее 30.

7.2. П ригот овление градуировочных растворов и раствора внесения
7.2.1. Исходный раствор ф луош рама для градуировки (концентра

ция 100 мкг/см3). В мерную колбу вместимостью 100 см3 помещают 
0,01 г флуопирама, растворяют в 50— 60 см3 этилацетата, доводят этил- 
ацетатом до метки, тщательно перемешивают.

Раствор хранят в холодильнике при температуре А— 6 °С в течение 
месяца.

7.2.2. Раствор М  1 флуопирама для градуировки (концентрация 
5,0 мкг/см3). В мерную колбу вместимостью 100 см3 помещают 5,0 см3 
исходного раствора флуопирама с концентрацией 100 мкг/см3 (п. 7.2.1), 
разбавляют этилацетатом до метки.

48



М У К  4 .1 .2996— 12

Гр ад уи р овочн ы й  раствор  №  ] хр ан ят  в хо ло д и ль н и к е  при  т ем п ер а 

т у р е  4 — 6 °С  в теч ен и е  м есяца.

7.23. Рабочие растворы Ns 2—5 флуопирама для градуировки (кон
центрация О,005— 0,05 мкг/см3). В  4  м е р н ы е  к олбы  в м ести м остью  

100 см 3 пом ещ аю т 1,0; 2 ,0 ; 5,0 и  10,0 см 3 гр а д уи р о в оч н ого  р аствор а  №  1 

с  концентрацией  5,0 мкг/см3 (п . 7 .2 .2 ), д о в о д я т  д о  м етки  эти ла ц ета том , 

т щ а тельн о  перем еш иваю т, п олуч а ю т  р а б о ч и е  растворы  № 2 — 5 с  кон 

центрациям и  ф луоп и р а м а  0 ,005 ; 0 ,0 1 ,0 ,0 2 5  и  0 ,05  мкг/см3.

Растворы  хр ан ят  в хо ло д и ль н и к е  п р и  т ем п ер а тур е  4— 6 ° С  в т е ч е 

н и е  14 дней.

7.2.4. Рабочий раствор Ns 6 флуопирама для внесения (концентра
ция 0,5 мкг/см3). В  м е р н у ю  к о л б у  в м е с т и м о с т ь ю  100 см 3 п о м е щ а ю т  

10,0 см 3 гр а д уи р о в оч н ого  раствора №  1 с  конц ентрацией  5,0 мкг/см 3 

(п . 7 .2 .2 ), довод ят  д о  м етк и  ац етоном , т щ а т е л ь н о  п ерем еш иваю т, п о л у 

ч а ю т  р абочий  растворы  №  6 с  кон ц ен трац и ей  ф луоп и р ам а  0,5 мкг/см 3.

Раствор  хранят в х о ло д и ль н и к е  при  тем п ер а тур е  4— 6 ° С  в т е ч е н и е  

14 дней .

Э т о т  раствор и с п о л ь зу ю т  д ля  п р и го тов лен и я  п р об  с  вн есен и ем  при 

оц ен ке  п олн оты  и зв леч ен и я  д ей ств ую щ его  в ещ ества  м етод ом  «в н е с е н о -  

н а й д ен о » и к он тр оля  качества  р езультатов  и зм ер ен и й  м етод ом  д о ба в о к .

73. Установление градуировочой характеристики
Г р а д уи р ов о ч н ую  характеристику , в ы р а ж а ю щ ую  ли н е й н у ю  ( с  у г л о 

вы м  коэф ф ициентом ) зав и си м ость  п ло щ а д и  пи ка  (м В  • с )  о т  к он ц ен тр а 

ции ф луопирам а в р аств ор е  (мкг/см3),  у ста н а в ли в а ю т  м етод ом  а б с о л ю т 

ной  калибровки  п о  4  раствор ам  д ля  гр ад уи р овки .

В  и сп ари тель  хр ом атогр аф а  вводят п о  1 м м 3 каж дого  гр а д уи р о в о ч 

н о го  раствора и а н а ли зи р ую т  в у с л о в и я х  хр ом атогр аф и р ован и я  п о  п. 9.5. 

О сущ ест в ля ю т  н е  м ен ее  3 п а р а лле ль н ы х  и зм ерений . У с т а н а в л и в а ю т  

п лощ а д и  пиков (м В  * с )  ф луопирам а .

7.4. Приготовление смеси ацетонитрил-вода для экстракции 
(объемное соотношение 9:1)

В  м ер н ую  к о л б у  в м ести м остью  1 000  с м 3 п ом ещ аю т  100 с м 3 д и с 

ти лли р ов а н н о й  вод ы , д о в од я т  д о  м етк и  а ц ет он и тр и ло м , п ер ем еш и в аю т .

73. Приготовление смесей гексан-этилацемат  
для очистки экстрактов на колонке с флоризилом

7.5.1. С м есь  гек са н -эти ла ц ета т  (о б ъ е м н о е  соо тн ош ен и е  8 : 2 ) .  В  

м е р н ую  к о л б у  в м ести м о стью  200 см 3 п о м е щ а ю т  40  см 3 эти ла ц етата , д о 

вод ят  д о  м етки  гек сан ом , п ерем еш иваю т.
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7.5 .2 . С м е с ь  г е к с а н -э т и л а ц е т а т  (о б ъ е м н о е  с о о т н о ш е н и е  6 : 4 ) .  В  

м е р н у ю  к о л б у  в м е с т и м о с т ь ю  2 0 0  с м 3 п о м е щ а ю т  80 с м 3 э т и л а ц е т а т а , д о 

в о д я т  д о  м е т к и  г е к с а н о м , п е р е м е ш и в а ю т .

7.6. Подготовка колонки с флоризилом для очистки экстрактов
Н и ж н ю ю  ч а с т ь  с т е к л я н н о й  к о л о н к и  д л и н о й  25 см , в н у т р е н н и м  диа

м е т р о м  10— 12 м м  у п л о т н я ю т  т а м п о н о м  и з  стек лов а ты , в ы л и в а ю т  в  к о 

л о н к у  (п р и  о т к р ы т о м  к р а н е ) с у с п е н з и ю  5 г  ф ло р и зи ла  в  2 0  с м 3 гексана. 

Д а ю т  р а с т в о р и т е л ю  с т е ч ь  д о  в е р х н е го  к р ая  с о р б е н т а  и  п о м е щ а ю т  на н его  

с л о й  б е з в о д н о го  с у л ь ф а т а  натрия  м а с с о й  1 г. К о л о н к а  го т о в а  к  р а б о те .

7.7. Проверка хроматографического поведения флуопирама
па колонке с флоризилом

В  к р у г л о д о н н у ю  к о л б у  в м е с т и м о с т ь ю  10 с м 3 п о м е щ а ю т  0,1 с м 3 р ас

т в о р а  №  I д л я  г р а д у и р о в к и  с  к о н ц е н т р а ц и е й  ф лу о п и р а м а  5 ,0  м кг/см 3 

(п . 7 .2 .2 ), д о б а в л я ю т  0 ,4  с м 3 э т и л а ц е т а т а , з а т е м  5 си? гек са н а , п е р ем е ш и 

в а ю т  и  н а н о ся т  на  к о л о н к у ,  п о д г о т о в л е н н у ю  п о  п. 7.6. К о л б у  о б м ы в а ю т  

д в а ж д ы  г е к с а н о м  п о  2 ,5  с м 3, к о т о р ы е  т а к ж е  н ан ося т  н а  к о л о н к у .  П р о м ы 

в а ю т  к о л о н к у  п о с л е д о в а т е л ь н о  3 0  с м 3 гек са н а , 30  с м 3 с м е с и  г е к с а н -  

э т и л а ц е т а т  (8  : 2  п о  о б ъ е м у ) ,  э л ю а т ы  о т б р а с ы в а ю т .

З а тем  к о л о н к у  п р о м ы в а ю т  6 0  с м 3 с м е с и  г е к с а н -э т и л а ц е т а т  (6  : 4  п о  

о б ъ е м у )  с о  с к о р о с т ь ю  1— 2 к а п л и  в с е к у н д у .  Ф р а к ц и о н н о  (п о  15 с м 3)  

о т б и р а ю т  э л ю а т , у п а р и в а ю т , о с т а т к и  р а с т в о р я ю т  в  1 с м 3 э ти ла ц е т а т а , 

а н а л и з и р у ю т  п о  п. 9 .5 .

Ф р а к ц и и , с о д ер ж а щ и е  ф лу о п и р а м , о б ъ е д и н я ю т  и  в н ов ь  а н а ли зи р ую т .

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

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

Примечание. Проверку хроматографического поведения флуопирама сле
дует проводить обязательно, поскольку профиль вымывания может изменяться 
при использовании новой партии сорбентов и растворителей.

7.8. Приготовление раствора гидроксида калия с молярной
концентрацией 2 моль/дм3 (2 Мраствор)

В  м е р н у ю  к о л б у  в м е с т и м о с т ь ю  2 5 0  с м 3 п о м е щ а ю т  2 8  г  ги д р о к с и д а  

к а л и я , р а с т в о р я ю т  в  100— 150 с м 3 д е и о н и з о в а н н о й  в од ы , д о в о д я т  в о д о й  

д о  м е т к и , т щ а т е л ь н о  п е р е м е ш и в а ю т .

7.9. Приготовление раствора марганцово-кислого калия 
с массовой долей 0,1 % (0,1 %~й раствор)

В  м е р н у ю  к о л б у  в м е с т и м о с т ь ю  100 с м 3 п о м е щ а ю т  0,1  г  м а р га н ц о 

в о -к и с л о г о  к а ли я , р а с т в о р я ю т  в  5 0 — 7 0  с м 3 д е и о н и зо в а н н о й  в о д ы , д о в о 

д я т  в о д о й  д о  м е т к и , т щ а т е л ь н о  п е р е м е ш и в а ю т .
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8. Отбор и хранение проб
О тб ор  п р об  проводят в соответствии  с  требованиям и  Г О С Т : плодо

вые семечковые культуры: 16270— 70 «Я б л о к и  свеж и е ранних сортов  
созревания», Технические у с л о в и я » ,  21122— 75 «Я б л о к и  свеж ие п озд 
них сортов  созревания. Т ехн и ч еск и е  у сло в и я », 27572— 87 «Я б л о к и  све
жие д ля  пром ы ш ленной  п ер ер аботк и », 21713— 76 «Г р у ш и  свеж ие ран
них сортов  созревания. Т ехн и ч еск и е  у сло в и я », 21714— 76 «Г р у ш и  све
жие поздн и х  сортов созревания. Технические у с л о в и я » ;  плодовые кос
точковые культуры: 21832— 76 «А б р и к о с ы  свеж ие. Т ехнические у с л о 
вия », 21833— 76 «П ер си к и  свеж ие. Т ехнические у с л о в и я » ,  21921— 76 
«В и ш н я  свежая. Т ехнические у с л о в и я », 21920— 76 «С л и в а  и  алы ча  
крупноплодная свежие. Т ехн и ч еск и е  у с л о в и я »; клубника: 6828— 89 
«З ем лян и ка  свежая. Требования  при заготовках, поставках и  реализа
ц ии »; овощные культуры: 1725— 85 «Т о м а т ы  свеж ие. Т ехнические у с 
л о в и я », Р  51810— 2001 «Т о м а т ы  свеж ие, р еали зуем ы е в розничной  тор 
говой  сети. Технические у с л о в и я » ,  1726— 85 «О г у р ц ы  свежие. Т ехн и ч е 
ские у с л о в и я »,  13908— 68 «П е р е ц  сладкий свеж ий. Т ехнические у с л о 
ви я »; виноград: 28472— 90 «В и н о гр а д  свежий р уч н о й  уборки  для  кон
сервирования. Требования при  заготовках и п оста вк а х », 25896— 83 « В и 
ноград свеж ий  столовы й. Т ехн и чески е  у с л о в и я »; виноградный сок: 
26313— 84 «П р од ук ты  переработки  п лодов  и овощ ей . П равила  приемки, 
методы  отбор а  п р об »; орехи: 16525— 70 «О р е х и  каш тана съ е д о б н о го », 
16830— 71 «О р е х и  миндаля слад к ого . Технические у с л о в и я »,  16831— 71 
«Я д р о  м индаля  сладкого. Т ехн и ч еск и е  у с л о в и я », 16832— 71 «О р е х и  

грецкие. Технические у с л о в и я », 16833— 71 «Я д р о  ор еха  грецкого . Т е х 
нические у с л о в и я », 16834— 71 «О р е х и  фундука. Т ехн и ческ и е  у с л о в и я » ,  
16835— 71 «Я д р о  орехов ф ундука . Т ехнические у с л о в и я » ,  17111— 88 
«А р а х и с . Требования при заготовках и  п оста вка х», 5531— 70 «О р е х и  

ле щ и н ы », Р  53216— 08 «О р е х и  фисташ ковые н еочищ енны е. Т ехн и ч ес 
кие у с л о в и я »,  29048— 91 «П р я н о с т и . М ускатны й  ор ех . Т ехн и чески е  у с 
л о в и я », Р  52827— 07 «О р е х и  кедровы е очищ енны е. Т ехн и чески е  у с л о 
ви я » и  Униф ицированны м и правилам и  отбора  п р о б  сельскохозяй ствен 
ной  продукции , пищ евы х п р од ук тов  и  объектов  окруж аю щ ей  среды  д ля  
определения  м икроколичеств пестицидов  (о т  21.08.79 №  2051— 79 ).

О тобр ан н ы е пробы  п ло д о в ы х  сем ечковы х, п ло д о в ы х  косточковы х, 
клубники, огурц ов , том атов, перца, бананов, я го д  винограда, о р ехо в  
хранят в стеклянной  и ли  п оли эти лен ов о й  таре в хо ло д и ль н и к е  в тем н оте  
не б о л е е  5 дней . Д ля  д л и т е ль н о го  хранения обр азц ы  замораж иваю т и  

хранят п р и  температуре - 1 8  °С .
П р о б ы  виноградного сока  анализирую т в д ен ь  изготовления.

П ер ед  анализом  образцы  изм ельчаю т с  п ом о щ ью  гом огенизатора .
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9. В ы полнение определения 

9. Л Экстракция
9. L I. Плоды косточковых, семечковых культур, томатов, огурцов, 

перца, ягоды (клубника), ягоды винограда, бананы, орехи
Измельченный образец массой 20 г помещают в плоскодонную 

колбу вместимостью 250 см3, вносят 50 см3 смеси ацетонитрил-вода 
(9 : 1, по объему), помещают на встряхиватель на 40 мин. Полученный 
экстракт (надосадочная жидкость) осторожно декантируют, фильтруют 
на воронке Бюхнера через двойной бумажный фильтр «красная лента» 
под вакуумом. Осадок на фильтре возвращают в колбу и повторяют экс
тракцию дополнительной порцией смеси ацетонитрил-вода (9 :1 ,  по 
объему) объемом 30 см \ выдерживая на встряхивателе 5 мин. Экстракт 
фильтруют на воронке Бюхнера с помощью разряжения, создаваемого 
водоструйным насосом, через бумажный фильтр «красная лента», оса
док на фильтре промывают 20 см3 этой же смеси, объединенный экс
тракт переносят в мерный цилиндр на 250 см3.

Доводят общий объем раствора в цилиндре до 200 см3 смесью аце
тонитрил-вода (9 : 1, по объему), перемешивают. Аликвоту раствора 
объемом 20 см3 (соответствующую 2 г анализируемого образца) перено
сят в круглодонную колбу для упаривания вместимостью 250 см5, до
бавляют 15 см3 бидистиллированной воды, концентрируют на ротаци
онном вакуумном испарителе при температуре водяной бани не выше 
35 °С до водного остатка (около 20 cmj ) и подвергают очистке по п. 9.2.

9.1.2. Виноградный сок
К образцу сока массой 20 г, находящемуся в конической колбе (с 

пришлифованной пробкой) вместимостью 250 см3, добавляют 100 см3 
ацетонитрила, интенсивно встряхивают в течение 5 мин, помещают в 
холодильник (4 °С) на 1 ч. Экстракт фильтруют на воронке Бюхнера 
через двойной бумажный фильтр «красная лента» под вакуумом, дваж
ды промывая остаток на фильтре 20 см3 ацетонитрилом. Полученный 
экстракт переносят в мерный цилиндр на 250 см3.

Доводят общий объем раствора в цилиндре до 200 см3 ацетонитри
лом, перемешивают. Аликвоту раствора объемом 20 см3 (соответствую
щую 2 г анализируемого образца) переносят в круглодонную колбу для 
упаривания вместимостью 250 см3, добавляют 20 см3 бидистиллирован
ной воды, концентрируют на ротационном вакуумном испарителе при 
температуре водяной бани не выше 35 °С до водного остатка (около 
20 см3) и подвергают очистке по п. 9.2.
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9.2. Очистка экстракта перераспределением в системе 
несмешивающихся растворителей

В одн ы й  оста ток , п олуч ен н ы й  п о  п. 9.1.1 и ли  9 .1 .2 , п е р ен о с я т  в де 

ли т е л ь н у ю  в ор о н к у  вм ести м остью  25 0  с м 3. К о л б у  оп о ла с к и в а ю т  80 см3 

би д и сти лли р ов а н н ой  воды , к о т о р ую  такж е п ерен осят в д е л и т е л ь н у ю  

воронку . В н о ся т  в воронку  20  см 3 н а сы щ ен н ого  в о д н о го  р аствор а  х л о 

р и стого  натрия, 30  см 3 гексана, и н тен си в н о  в стр яхи ваю т в течение 

5 мин. П о с л е  п о л н о г о  разделения  фаз в ер хн и й  ор ган и ч еск и й  с л о й  отде

ля ю т , ф ильтруя  ч ер ез  безводны й  су ль ф а т  натрия (5  г ),  п о м ещ ен н ы й  на 

бум аж ном  ф и льтр е  в кон усн ой  вор он ке , в к р у гло д о н н у ю  к о л б у  вм ести

м остью  150 см 3. В о д н у ю  ф ракцию  в озв р а щ а ю т  в  д е л и т е л ь н у ю  в ор он к у  и 

операц ию  экстракции  повторяю т два ж д ы  новы м и п ор ц и ям и  гексана 

об ъ ем ом  30 см 3, встряхивая в  т е ч е н и е  5 м и н . О б ъ е д и н е н н у ю  ор ган и чес

к ую  ф азу, п р о п у щ ен н у ю  через с л о й  с у л ьф а та  натрия, уп а р и в а ю т  на р о 

тац и он н ом  ва к уум н о м  и сп ар и теле  п р и  тем п ер атур е  в о д я н о й  ба н и  не 

вы ш е 35 ° С  д о  о б ъ е м а  0,5— 1,0 см 3 и  п од в ер гаю т  д о п о л н и т е л ь н о й  очи 

стке  на к олон к е  п о  п. 9.3.

9.3. Очистка экстракта на колонке с флоризилом
К  оста тк у  в к р угло д о н н о й  к о л б е , п о л уч е н н о м у  п о  п. 9 .2 , д о ба в ля ю т  

0 ,5 см 3 зти лац ета та  и  5 см 3 гексана, п ер ем еш и ваю т. Р а ств о р  н ан осят на 

к олон к у , п о д го т о в л ен н у ю  п о  п. 7.6. К о л б у  об м ы в а ю т  д в а ж д ы  гексаном  

порциям и  п о  2 ,5 см 3, которы е такж е н а н о ся т  на к олон к у , с к о р о с т ь  п ро
хож ден и я  р аствор и теля  черта к о л о н к у  1— 2 кап ли  в с е к у н д у . П р ом ы в а

ю т  к олон к у  п осл ед ов а т ельн о  30  см 3 гексана , 30 см 3 с м е с и  г е к с а н -э т и л -  

ацетат (8  : 2  по  о б ъ е м у ),  элю аты  отбр асы ваю т .
Ф лу о п и р а м  э лю и р у ю т  с  к о ло н к и  45  см 3 см еси  гек с а н -зт и л а ц е т а т  

(6  :4 ,  по  о б ъ е м у ) с о  ск ор остью  1— 2 к а п ли  в секун ду , с о б и р а я  э лю а т  в 

к р у гло д о н н у ю  к о л б у  вм ести м остью  100 с м 3, раствор  у п а р и в а ю т  д о сух а  

п р и  тем п ер атуре  н е  вы ш е 35 °С . П р и  а н а ли зе  п р о б  п л о д о в ы х  сем еч к о 

вы х  (я блон я , гр уш а ), п лод овы х  к осто ч к о в ы х  (персик, нектарин , абрикос, 

виш ня, сли ва ), я го д  (к лубн и к а ), том атов , перца, огур ц ов , бан ан ов , вино

града, ви ноградного  сока  с ух ой  оста ток  растворяю т в 4  см 3 зти лац ета та  и 
анализирую т на содерж ание ф луоп и р ам а  в  у слов и я х  хром атограф и рова

ния по  п. 9.5. П р о б ы  ор ехов  д о п о л н и т е ль н о  очищ аю т о к и слен и ем  и  пере

распределением  в  си стем е  несм еш и ваю щ и хся  раствор и телей  п о  п. 9.4.

9.4. Очистка экстракта окислением и перераспределением 
в системе несмешивающихся растворителей

П р и  ан али зе  п р о б  ор ехо в  о ста ток  в к р угло д о н н о й  к о л б е ,  п о л у ч е н 
ны й по  п. 9.3, раствор яю т в 20 см 3 гексана , вы держ ивая 30  с  на у ль т р а -
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звуковой бане, переносят в делительную воронку вместимостью 100 см3, 
колбу обмывают 10 см3 гексана, растворы объединяют в воронке. До
бавляют 10 см3 2 М водного раствора КОН и 5 см3 0,1 %-го водного рас
твора КМп04, интенсивно встряхивают делительную воронку в течение 
3 мин, нижний водный слой отбрасывают, верхний гексановый слой 
собирают, фильтруя через безводный сульфат натрия, помещенный на 
бумажном фильтре «красная лента» в конусной воронке, и переносят в 
делительную воронку вместимостью 250 см3.

К гексановому раствору в воронке добавляют 30 см3 ацетонитрила, 
интенсивно встряхивают в течение 2 мин. После разделения фаз нижний 
ацетонитрильный слой отделяют, собирая в круглодонную колбу вме
стимостью 100 см3. Экстракцию повторяют дважды порциями ацетонит
рила по 25 и 20 см3.

Объединенный ацетонитрильный экстракт упаривают досуха на ро
тационном испарителе при температуре бани не выше 40 °С.

Сухой остаток растворяют в 4 см3 этилацетата и анализируют на 
содержание флуопирама в условиях хроматографирования по п. 9.5.

9.5. Условия хроматографирования
Газовый хроматограф, снабженный электронозахватным детектором.
Колонка капиллярная НР-35, длиной 30 м, внутренним диаметром 

0,32 мм, толщина пленки сорбента 0,5 мкм.
Температура: -  детектора: 300 °С;

— испарителя: 260 °С
Температура термостата колонки программированная. Начальная 

температура -  160 °С, выдержка 2 мин, нагрев колонки со скоростью 
25 °С в минуту до температуры 235 °С, затем нагрев колонки со скоро
стью 3 °С в минуту до температуры 250 °С, затем нагрев колонки со 
скоростью 20 °С в минуту до температуры 270 °С, выдержка 9 мин.

Газ 1 (азот): давление 72,1 кПа, 32,5 см/с, поток 1,5 см3/мин.
Газ 2: деление потока 1:3;  сброс 4,5 см3/мин.
Ориентировочное время выхода флуопирама -  12,8 мин.
Хроматографируемый объем: 1 мм3.
Линейный диапазон детектирования: 0,005—0,05 нг.
Образцы, дающие пики большие, чем градуировочный раствор 

флуопирама с концентрацией 0,05 мкг/см3, разбавляют этилацетатом (не 
более чем в 50 раз).
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10. Обработка результатов анализа
С одерж ание ф луопирам а в пробе (Х9 мг/кг) рассчиты ваю т по фор

м у ле :

Х  = A ' V K
------------, где

т
А " -  содерж ание ф луопирама в пробе, мг/кг;

А -  концентрация ф луопирама, найденная по  градуировочной  ха 

рактеристике в соответствии с величиной  п лощ а д и  хром атограф ическо

го пика, мкг/см3;
V-  объем  экстракта, подготовленного  д ля  хроматографирования, см3;

т -  масса анализируем ого  образца, г;

К -  коэффициент, учиты ваю щ ий объем  аликвоты  экстракта, взятый 

д ля  анализа, (равен  10).

11. Проверка приемлемости результатов 
параллельных определений

За результат анализа приним аю т среднее ариф м етическое результа 

тов  двух  параллельны х определений , р асхож дение м еж ду которы ми не 

превыш ает предел повторяемости :

(Х: + Х2)
< г , гд е (1)

X/, Х2 -  р езультаты  пар аллельны х опр еделен и й , мг/кг; 

г -  значение пр едела  повторяем ости  (т а б л . 1), п ри  этом  г -  2,8о>. 

П р и  невы полнении  услов и я  вы ясняю т причины  превы ш ения пре
дела  повторяемости , у страняю т и х  и  вновь вы п олн яю т анализ.

12. Оформление результатов
Р езультат анализа представляю т в виде:

(  X  ±  Д ) и ли  мг/кг при  вероятности  Р =  0,95; гд е

X — среднее ариф метическое результатов  определений , признан

ны х прием лем ы м и, мг/кг;

Д  -  граница а бсолю тн ой  погреш ности , мг/кг;

А 5 Х
4 = w rae

S -  граница отн оси тельн ой  п огреш ности  м етодики  (п оказатель  точ 

ности  в соответствии с  диапазоном  концентраций, табл . 1), %.
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Если содержание компонента менее нижней границы диапазона 
определяемых концентраций, результат анализа представляют в виде: 

«содержание флуопирама в пробе менее 0,01 мг/кг»*.
* ~ 0,0/ мг/кг — предел обнаружения фяуопирама в плодовых семеч

ковых (яблоня, груша), плодовых косточковых (персик, нектарин, абри
кос, вишня, слива), ягодах (клубника), овощных культурах (томаты, 
перец, огурцы), бананах, винограде и виноградном соке, орехах.

13. Контроль качества результатов измерений
Оперативный контроль погрешности и воспроизводимости измере

ний осуществляется в соответствии с ГОСТ Р ИСО 5725-1-6—2002 
«Точность (правильность и прецизионность) методов и результатов из
мерений».

13.1. Контроль стабильности градуировочной характеристики.
Контроль стабильности градуировочной характеристики проводят в 

начале и по окончании каждой серии анализов.
При контроле стабильности градуировочной характеристики про

водят измерения не менее трех образцов концентраций для градуировки, 
содержание флуопирама в которых должно охватывать весь диапазон 
концентраций от 0,005 до 0,05 мкг/см3.

Градуировочная характеристика считается стабильной, если для 
каждого из используемого для контроля градуировочного раствора со
храняется соотношение:

.4 =
( X - с у  100

с
< 6, где

X  -  концентрация флуопирама в пробе при контрольном измерении,
MKr/cMJ;

С -  известная концентрация градуировочного раствора флуопирама, 
взятая для контроля стабильности градуировочной характеристики,
мкг/смл;

6 % -  погрешность градуировочной характеристики, %.
Если величина расхождения (А) превышает 6 %, делают вывод о 

невозможности применения градуировочной характеристики для даль
нейших измерений. В этом случае выясняют и устраняют причины не
стабильности градуировочной характеристики и повторяют контроль ее 
стабильности с использованием других градуировочных растворов 
флуопирама, предусмотренных МВИ, При повторном обнаружении не
стабильности градуировочной характеристики устанавливают ее заново 
согласно п. 7.3.
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С таби льн ость результатов  изм ерений к он тр оли р ую т перед прове

ден и ем  измерений, анализируя оди н  г о  градуи ровочн ы х растворов.
13.2. П лановы й  внутрилабораторны й оперативны й контроль про

цедуры  вы полнения анализа проводится  м етод ом  добавок .
В ели чи н а  добавки  С„ д олж н а  удовлетвор ять  у слов и ю :

c * ^ A , j ? +  А л . х '» гда

±  Д л ^ (±  Д л ^/ )“  характеристика погр еш н ости  (абсолю тная  по

греш н ость ) результатов анализа, соответствую щ ая содерж анию  ком по
нента в испы туем ом  образце (расчетном у значению  содерж ания ком по
нента в образце с  добавкой  соответственно) мг/кг, при этом :

Ап -  ±  0,84 А , гд е

А  -  граница а бсолю тн ой  погреш ности , мг/кг;

а Л
100

где

3 -  граница отн оси тельн ой  погреш н ости  м етодики  (показатель то ч 

ности  в соответствии с диапазоном  концентраций, табл. 1), % .
Р езультат контроля процедуры  Кк рассчиты ваю т п о  ф орм уле:

Кк = Х'  -  *  -  С е ,  гд е

X 1, X ,  С0 -  среднее  ариф метическое результатов  пар аллельны х 
определений  (признанны х прием лем ы м и  по п. 11) содерж ания к ом п о
нента в образце с  добавкой , и спы туем ом  образце, концентрация добав 

ки, соответственно, мг/кг;
Н орматив контроля  К  рассчиты ваю т по ф ор м уле

к=К.*'+А1*
П роводят сопоставление результата  контроля  процедуры  (Кк) с  

норм ативом  контроля  (К).
Е сли  результат кон тр оля  процедуры  уд ов летв ор я ет  у слов и ю

(2)
п роц едуру  анализа п ризнаю т уд овлетвор и тельн ой .

П р и  невы полнении у сло в и я  (2 )  п р оц ед ур у  контроля  повторяю т. 

П р и  повторном  невы полнении  услови я  (2 )  вы ясняю т причины, приво
дящ и е к неудовлетворительны м  результатам , и  приним аю т меры  по их 

устранению .

13.3. Проверка пр и ем лем ости  р езультатов  изм ерений, п олуч ен н ы х  

в у слов и я х  воспроизводим ости :
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Расхож дение м еж ду  результатами измерений, вы полненны х в у с л о 
виях воспроизводим ости  (разное время, разны е операторы, разны е ла б о 

ратории ), не д о лж н о  превышать п редел воспроизводим ости  (/?)

2(ЛГ,-Х,|100 
(А ', +  Л '2)

<  R , где (3)

X,, Х2 -  р езультаты  измерений, вы п олн ен н ы х в услови ях  воспроиз

водимости (р а зн о е  время, разные операторы , разные лаборатории ),

мг/кг;
R -  предел воспроизводим ости  (в  соответствии с диапазоном  кон

центраций, табл. 1 ) ,% .
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