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The study continues the research previously published in the article “Validation of analytical methods: the

international requirements” (Zavod. Lab. Diagn. Mater. 2018. Vol. 84. No. 12, pp. 25 – 31). We consider the

procedure and the results of validation of the measurement procedure for determination of the residual

content of enrofloxacin in food using high performance liquid chromatography with mass spectrometric

detection. The program of experimental studies and calculation formulas necessary to assess the metro-

logical characteristics of the method are presented. Validation included assessment of the detection limit,

quantitation limit, decision limit, capability of enrofloxacin detection in food samples in accordance with

GOST 32797–2014 “Food products, food raw materials. Method for the determination of the residual con-

tent of quinolones using high performance liquid chromatography with a mass spectrometric detector.”
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The linearity of the calibration characteristic within the measurement range is demonstrated using the

regression analysis procedure. The values of the accuracy indicators and the measurement range specified

in GOST 32797–2014 were confirmed when the method was implemented in a testing laboratory.

Keywords: method of chemical analysis; certification; validation; metrological characteristics; correct-

ness; precision; accuracy; quality assurance of chemical analysis.

Âàæíûì ýëåìåíòîì îáåñïå÷åíèÿ êà÷åñòâà õèìè-

÷åñêîãî àíàëèçà ÿâëÿåòñÿ âàëèäàöèÿ ìåòîäèê,

ò.å. «ïîäòâåðæäåíèå íà îñíîâå ïðåäñòàâëåíèÿ

îáúåêòèâíûõ ñâèäåòåëüñòâ òîãî, ÷òî ìåòîäèêà

àíàëèçà âåùåñòâà (ìàòåðèàëà) îáúåêòà àíàëèòè-

÷åñêîãî êîíòðîëÿ ìîæåò áûòü ïðèìåíåíà äëÿ êîí-

êðåòíîãî îáúåêòà èëè ãðóïïû îáúåêòîâ» [1]. Ïîä-

ðîáíî ïðîöåññ âàëèäàöèè ïðèâåäåí â Ðóêîâî-

äñòâå Åâðàõèì «Âàëèäàöèÿ àíàëèòè÷åñêèõ ìåòî-

äèê» (2-å èçäàíèå) [2]. Îáîáùåíèþ ñõîæèõ ÷åðò è

èíäèâèäóàëüíûõ îñîáåííîñòåé ïðîöåññîâ àòòå-

ñòàöèè, âàëèäàöèè è âåðèôèêàöèè ìåòîäèê õè-

ìè÷åñêîãî àíàëèçà, ìåæäóíàðîäíûì òðåáîâàíè-

ÿì, ïðåäúÿâëÿåìûì ê ïðîöåäóðå âàëèäàöèè, à

òàêæå îöåíèâàåìûì õàðàêòåðèñòèêàì ìåòîäèê

ïîñâÿùåíà ñòàòüÿ [3]. Îäíàêî, ó÷èòûâàÿ ñïåöè-

ôèêó êàæäîãî êîíêðåòíîãî ñëó÷àÿ, îñîáûé èíòå-

ðåñ äëÿ õèìèêîâ-àíàëèòèêîâ è ìåòðîëîãîâ ïðåä-

ñòàâëÿþò ïðàêòè÷åñêèå ïðèìåðû.

Â ïðîäîëæåíèå òåìû ðàáîòû [3] ìû âûáðàëè

â êà÷åñòâå ïðàêòè÷åñêîãî ïðèìåðà îïèñàíèå

ïðîöåäóðû è ðåçóëüòàòîâ âàëèäàöèè ìåòîäèêè

îïðåäåëåíèÿ îñòàòî÷íîãî ñîäåðæàíèÿ ýíðîôëîê-

ñàöèíà â ïðîäóêòàõ ïèòàíèÿ ñ èñïîëüçîâàíèåì

âûñîêîýôôåêòèâíîé æèäêîñòíîé õðîìàòîãðà-

ôèè ñ ìàññ-ñïåêòðîìåòðè÷åñêèì äåòåêòèðîâàíè-

åì (ÂÝÆÕ/ÌÑ), ðåãëàìåíòèðîâàííîé ìåæãîñó-

äàðñòâåííûì ñòàíäàðòîì ÃÎÑÒ 32797 [4]. Ìèíè-

ìàëüíûé íàáîð õàðàêòåðèñòèê ìåòîäèêè äëÿ îöå-

íèâàíèÿ ïðåäñòàâëåí â ÃÎÑÒ 13804 [5], ìåòîäû

îöåíèâàíèÿ õàðàêòåðèñòèê ìåòîäèêè è òðàêòîâ-

êà ïîëó÷àåìûõ ðåçóëüòàòîâ ïðèâåäåíû â ðóêî-

âîäñòâå [6]. Ïîäòâåðæäàåìàÿ îáëàñòü ïðèìåíå-

íèÿ — ìîëîêî è ìîëî÷íûå ïðîäóêòû; ÿéöà è ÿè÷-

íûé ïîðîøîê; ìÿñî è ìÿñíûå ïðîäóêòû; ìÿñî è

ïðîäóêòû èç ïòèöû.

Öåëü âàëèäàöèè äàííîé ìåòîäèêè — ïîä-

òâåðæäåíèå ïðèãîäíîñòè àíàëèòè÷åñêîé ñèñòåìû

(ê êîòîðîé ìîæíî îòíåñòè ñîâîêóïíîñòü êîíêðåò-

íûõ ïðèáîðîâ, ðåàêòèâîâ, ñòàíäàðòíûõ è àíàëè-

çèðóåìûõ îáðàçöîâ) ê ïðèìåíåíèþ ìåòîäèêè ïðè

îöåíêå ñîîòâåòñòâèÿ îáúåêòîâ òðåáîâàíèÿì òåõ-

íè÷åñêîãî ðåãóëèðîâàíèÿ [7, 8].

Êðèòåðèè âàëèäàöèè â äèàïàçîíå èçìåðåíèé

îò 1,0 äî 2000 ìêã/êã ñëåäóþùèå:

1) óñòàíîâëåíèå ôàêòè÷åñêèõ çíà÷åíèé ïðå-

äåëà îáíàðóæåíèÿ (LOD3) è ïðåäåëà îïðåäåëåíèÿ

(LOQ3) ýíðîôëîêñàöèíà ìåòîäîì ÂÝÆÕ/ÌÑ â

ïèùåâûõ ïðîäóêòàõ è ïðîäîâîëüñòâåííîì ñûðüå;

2) óñòàíîâëåíèå ïðåäåëà ïðèíÿòèÿ

ðåøåíèÿ3, ñïîñîáíîñòè îáíàðóæåíèÿ;

3) ïîäòâåðæäåíèå ëèíåéíîñòè ãðàäóèðîâî÷-

íîé õàðàêòåðèñòèêè3 â äèàïàçîíå èçìåðåíèé;

4) ïîäòâåðæäåíèå êîëè÷åñòâåííûõ çíà÷åíèé

ïîêàçàòåëåé òî÷íîñòè, óñòàíîâëåííûõ â ÃÎÑÒ

32797 [4], ïðè ðåàëèçàöèè ìåòîäèêè â èñïûòà-

òåëüíîé ëàáîðàòîðèè;

5) ïîäòâåðæäåíèå äèàïàçîíà îïðåäåëÿåìûõ

ñîäåðæàíèé ýíðîôëîêñàöèíà ìåòîäîì ÂÝÆÕ/ÌÑ

â ïèùåâûõ ïðîäóêòàõ è ïðîäîâîëüñòâåííîì

ñûðüå, óñòàíîâëåííîãî â ÃÎÑÒ 32797 [4].

Ìåòîäû è ñðåäñòâà èçìåðåíèé

Â õîäå âàëèäàöèè âñå èçìåðåíèÿ âûïîëíåíû

â ñîîòâåòñòâèè ñ ÃÎÑÒ 32797 [4]. Îñòàòî÷íîå

ñîäåðæàíèå ýíðîôëîêñàöèíà îïðåäåëÿëè ìåòî-

äîì âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà ïî ïëîùàäÿì õðîìà-

òîãðàôè÷åñêèõ ïèêîâ èäåíòèôèöèðîâàííûõ ñî-

åäèíåíèé ñ ïîìîùüþ ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòå-

ðèñòèêè, ïîëó÷åííîé ïðè àíàëèçå ãðàäóèðîâî÷-

íûõ ðàñòâîðîâ èçâåñòíûõ ñîåäèíåíèé â àíàëî-

ãè÷íûõ óñëîâèÿõ.

Ïðèìåíÿåìûå ñðåäñòâà èçìåðåíèÿ: õðîìàòî-

ìàññ-ñïåêòðîìåòð Agilent 1260 — Qtrap 3200 ñ

êâàäðóïîëüíûì ìàññ-àíàëèçàòîðîì; âåñû ýëåê-

òðîííûå àíàëèòè÷åñêèå SARTORIUS ÀÑ-121S

(íàèáîëüøèé ïðåäåë âçâåøèâàíèÿ — 120 ã, íàè-

ìåíüøèé ïðåäåë — 0,001 ã, ïðåäåëû äîïóñêàåìîé

ïîãðåøíîñòè — ±0,0005 ã â äèàïàçîíå èçìåðå-

íèé îò 0,02 äî 50 ã).

Â ðàáîòå èñïîëüçîâàëè ñëåäóþùèå ñòàíäàðò-

íûå îáðàçöû: ðåàêòèâ ýíðîôëîêñàöèíà ïðîèç-

âîäñòâà Sigma-Aldrich ñ ìàññîâîé äîëåé îñíîâíî-

ãî âåùåñòâà 99,8 %, ÃÑÎ 10886–2017 ñîñòàâà ýí-

ðîôëîêñàöèíà. Äëÿ ïðèãîòîâëåíèÿ âíóòðåííèõ

ñòàíäàðòíûõ ðàñòâîðîâ èñïîëüçîâàëè ðåàêòèâ

ýíðîôëîêñàöèí-D5 ãèäðîõëîðèä WITEGA ñ ìàñ-

ñîâîé äîëåé îñíîâíîãî âåùåñòâà 99,0 %.

Äëÿ ïðîâåäåíèÿ âàëèäàöèè ìåòîäèêè ãîòî-

âèëè ÷åòûðå – ïÿòü ðàñòâîðîâ àíòèáèîòèêà ðàç-

ëè÷íîé êîíöåíòðàöèè (ñîîòâåòñòâóþùåé äèàïà-

çîíó èçìåðåíèé) â êàæäîé èç ñëåäóþùèõ ìàòðèö:

ìîëîêî, ìÿñî, ÿéöî.

Ðàñòâîðû è ìàòðèöû ãîòîâèëè â ñîîòâåò-

ñòâèè ñ òðåáîâàíèÿìè ÒÐ ÒÑ 034/2013 [7] è ÒÐ

ÒÑ 021/2011 [8]. Äàííûå ïî äîïóñòèìûì çíà÷å-

íèÿì ïðèâåäåíû â òàáë. 1.
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3 Ïîÿñíåíèÿ ê äàííûì òåðìèíàì ïðèâåäåíû â ñîîòâåò-

ñòâóþùèõ ðàçäåëàõ äàëåå ïî òåêñòó.



Ïðîöåäóðà âàëèäàöèè ìåòîäèêè

Îöåíêà ïðåäåëà îáíàðóæåíèÿ (LOD4). Äëÿ

õðîìàòîãðàôè÷åñêèõ ìåòîäîâ àíàëèçà, îñíîâàí-

íûõ íà ðåãèñòðàöèè ñèãíàëà íàä óðîâíåì øóìà,

íåîáõîäèìû ïðîáû ñ êîíöåíòðàöèÿìè, áëèçêèìè

ê ïðåäåëó îáíàðóæåíèÿ. Ïðè ýòîì âàæíî ïîíè-

ìàòü, ÷òî LOD ðàññ÷èòûâàþò íà îñíîâàíèè ðå-

çóëüòàòîâ àíàëèçà ïðîá, ïðîøåäøèõ ÷åðåç âñþ

ïðîöåäóðó èçìåðåíèé. Ðåçóëüòàòû èçìåðåíèé

äîëæíû áûòü ðàññ÷èòàíû ïî òîìó æå óðàâíåíèþ,

÷òî è ðåçóëüòàòû àíàëèçà êîíòðîëüíûõ ïðîá.

Îñîáåííîñòü ìåòîäèêè çàêëþ÷àåòñÿ â èñïîëü-

çîâàíèè ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè, ñïåöèôè÷-

íîé äëÿ êàæäîé èññëåäóåìîé ìàòðèöû. Äëÿ ýòîãî

èñïîëüçóþò ïðîáû ïðîäóêòîâ, ïðîàíàëèçèðîâàí-

íûå ðàíåå òåì æå ìåòîäîì. Çàòåì íà ñòàäèè ïåðå-

ðàñòâîðåíèÿ ïåðåä ââåäåíèåì â õðîìàòîãðàô äî-

áàâëÿþò ðàñòâîðû, ïðèãîòîâëåííûå íà îñíîâå

ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ýíðîôëîêñàöèíà è ýíðî-

ôëîêñàöèí-D5ãèäðîõëîðèäà. Ðàñòâîðû ãîòîâèëè

ìåòîäîì ïîñëåäîâàòåëüíîãî ðàçáàâëåíèÿ â öåëÿõ

ïîèñêà íàèìåíüøåãî ñîäåðæàíèÿ, ïðè êîòîðîì

åùå ìîæíî îïðåäåëèòü ïèêè õèíîëîíîâ íàä óðîâ-

íåì øóìà.

Äèàïàçîí îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé ìåòî-

äèêè ñîñòàâëÿåò îò 1,0 äî 2000 ìêã/êã. Ïðåäïî-

ëîæèì, ÷òî íà÷àëüíàÿ òî÷êà äèàïàçîíà — ýòî

ïðåäåë îïðåäåëåíèÿ, ðàâíûé 10ó, ãäå ó — ñðåäíå-

êâàäðàòè÷åñêîå îòêëîíåíèå ðåçóëüòàòîâ èçìåðå-

íèé â óñëîâèÿõ ïîâòîðÿåìîñòè. Òîãäà ïðåäïîëî-

æèòåëüíîå çíà÷åíèå ïðåäåëà îáíàðóæåíèÿ äëÿ

ýíðîôëîêñàöèíà ðàâíî 0,3 ìêã/êã. Òàêèì îáðà-

çîì, íåîáõîäèìî äîáàâèòü òàêîå êîëè÷åñòâî

ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà, ÷òîáû â ðàáî÷åé ïðîáå ñî-

äåðæàíèå ýíðîôëîêñàöèíà ñîñòàâëÿëî 0,3 ìêã/êã.

Äëÿ êàæäîé ðàáî÷åé ïðîáû ñ äîáàâêîé ýíðî-

ôëîêñàöèíà ïðîâîäèëè ïî 10 ïàðàëëåëüíûõ

îïðåäåëåíèé. LOD ðàññ÷èòûâàëè ïî ôîðìóëå

LOD = 3S�, (1)

ãäå S� — ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå (ìêã/êã), ñêîð-

ðåêòèðîâàííîå íà ÷èñëî ðåçóëüòàòîâ ïàðàëëåëü-

íûõ èçìåðåíèé, ïðåäóñìîòðåííûõ ìåòîäèêîé:

S� = S/ n, (2)

ãäå S — ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå, ïîëó÷åííîå

ïî äåñÿòè ðåçóëüòàòàì ïàðàëëåëüíûõ èçìåðå-

íèé, ìêã/êã; n — ÷èñëî ïàðàëëåëüíûõ ðåçóëü-

òàòîâ èçìåðåíèé, ïðåäóñìîòðåííûõ ìåòîäèêîé

èçìåðåíèé.

Îöåíêà ïðåäåëà îïðåäåëåíèÿ (LOQ5). Èñïîëü-

çîâàëè äàííûå, ïîëó÷åííûå ïðè îöåíêå ïðåäåëà

îáíàðóæåíèÿ. LOQ ðàññ÷èòûâàëè ïî ôîðìóëå

LOQ = 10S�. (3)

Îöåíêà ïðåäåëà ïðèíÿòèÿ ðåøåíèÿ (CCá).

Ïðàâèëî ïðèíÿòèÿ ðåøåíèÿ, øèðîêî ïðèìåíÿ-

åìîå â íàñòîÿùåå âðåìÿ ïðè îöåíêå ñîîòâåò-

ñòâèÿ, ñîñòîèò â òîì, ÷òî åñëè ðåçóëüòàò èçìåðå-

íèé (èñïûòàíèé) ïðåâûøàåò èëè íàõîäèòñÿ

íèæå óñòàíîâëåííîãî äîïóñòèìîãî (êîíòðîëüíî-

ãî) ïðåäåëà çíà÷åíèé (ïðåäïîëîæèì, íà âåëè÷è-

íó ðàñøèðåííîé íåîïðåäåëåííîñòè), òðåáóåòñÿ

ïðèíÿòèå ðåøåíèÿ î ñîîòâåòñòâèè èññëåäóåìîãî

ìàòåðèàëà óñòàíîâëåííûì êðèòåðèÿì. Èëè, íà-

ïðèìåð, ðåçóëüòàò ïðåäïîëàãàåò ñîîòâåòñòâèå

òðåáîâàíèÿì, òîëüêî åñëè èçìåðåííîå çíà÷åíèå

íàõîäèòñÿ íèæå ïðåäåëà, ïî êðàéíåé ìåðå, íà âå-

ëè÷èíó ðàñøèðåííîé íåîïðåäåëåííîñòè. Ïðàâè-

ëà ïðèíÿòèÿ ðåøåíèÿ ìîãóò áûòü è áîëåå ñëîæ-

íûìè [9].

Ïðè âàëèäàöèè äàííîé ìåòîäèêè ïðåäåë ïðè-

íÿòèÿ ðåøåíèÿ ðàññ÷èòûâàëè ïî 25 ðåçóëüòàòàì

àíàëèçà ðàáî÷èõ ïðîá ñ äîáàâêîé ñòàíäàðòíîãî

îáðàçöà ýíðîôëîêñàöèíà (îáîãàùåííûå ïðîáû).
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Òàáëèöà 1. Äîïóñòèìûå çíà÷åíèÿ îñòàòî÷íîãî ñîäåðæà-

íèÿ ýíðîôëîêñàöèíà è ñóììàðíîãî ñîäåðæàíèÿ õèíîëî-

íîâ

Table 1. The permissible values of the residual content of

quinolones in the total, and separately enrofloxacin in accor-

dance with requirements [7, 8]

Íàèìåíîâàíèå

ïðîäóêöèè

Ìàêñèìàëüíûé óðîâåíü îñòàòêà

àíòèáèîòèêîâ (ìêã/êã, íå áîëåå)

Âñå âèäû ïðîäóê-

òèâíûõ æèâîòíûõ,

ïèùåâàÿ ïðîäóêöèÿ

Ìÿñî (ìûøå÷íàÿ òêàíü), æèð-

ñûðåö (äëÿ ñâèíåé — øïèê

ñî øêóðîé) — 100 ìêã/êã

ÊÐÑ è ÌÐÑ Ìîëîêî — 100 ìêã/êã

Ïòèöà Ìÿñî — 100 ìêã/êã, ïå÷åíü —

200 ìêã/êã, ïî÷êè — 300 ìêã/êã,

êîæà — 100 ìêã/êã

ÌÐÑ Ïå÷åíü — 300 ìêã/êã,

ïî÷êè — 200 ìêã/êã

Ñâèíüè, êðîëèêè Ïå÷åíü — 200 ìêã/êã,

ïî÷êè — 300 ìêã/êã

5 Ïðåäåë îïðåäåëåíèÿ — íàèìåíüøåå ñîäåðæàíèå àíàëè-

òà, êîòîðîå ìîæåò áûòü êîëè÷åñòâåííî îïðåäåëåíî ñ

ïðèåìëåìîé íåîïðåäåëåííîñòüþ. Åñëè çíà÷åíèÿ õàðàê-

òåðèñòèê ïðàâèëüíîñòè è ïðåöèçèîííîñòè ïîñòîÿííû â

äèàïàçîíå ñîäåðæàíèé âáëèçè ïðåäåëà îáíàðóæåíèÿ, òî

ïðåäåë îïðåäåëåíèÿ ðàññ÷èòûâàþò êàê øåñòèêðàòíîå

ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå ñðåäíåãî çíà÷åíèÿ îïðåäåëå-

íèÿ â õîëîñòîì îïûòå ïðè äîñòàòî÷íî áîëüøîì ÷èñëå

ïîâòîðíûõ îïðåäåëåíèé (áîëåå 20) [5].

4 Ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ — íàèìåíüøåå ñîäåðæàíèå àíà-

ëèòà, ïðè êîòîðîì îí ìîæåò áûòü îáíàðóæåí ñ ïðèåìëå-

ìîé äîâåðèòåëüíîé âåðîÿòíîñòüþ. Ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ

ðàññ÷èòûâàþò êàê óòðîåííîå ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå

ñðåäíåãî çíà÷åíèÿ îïðåäåëåíèÿ â õîëîñòîì îïûòå ïðè

äîñòàòî÷íî áîëüøîì ÷èñëå ïîâòîðíûõ îïðåäåëåíèé

(áîëåå 20).



Ìàññîâàÿ äîëÿ ýíðîôëîêñàöèíà â îáîãàùåííûõ

ïðîáàõ ñîñòàâëÿëà 100 ìêã/êã, ÷òî ñîîòâåòñòâóåò

ìèíèìàëüíîìó äîïóñòèìîìó óðîâíþ îñòàòêà àí-

òèáèîòèêà â ñîîòâåòñòâèè ñ òðåáîâàíèÿìè [7, 8]

(ñì. òàáë. 1).

CCá ðàññ÷èòûâàëè ïî ñëåäóþùåé ôîðìóëå:

CCá = Xäîï + 1,64S��, (4)

ãäå Xäîï — äîïóñòèìûé óðîâåíü ñîäåðæàíèÿ àí-

òèáèîòèêîâ, ìêã/êã; S�� — ñòàíäàðòíîå îòêëîíå-

íèå ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà îáîãàùåííûõ ïðîá, ïî-

ëó÷åííîå ïî ðåçóëüòàòàì 25 èçìåðåíèé, ìêã/ã.

Îöåíêà ëèíåéíîñòè ãðàäóèðîâî÷íûõ õàðàê-

òåðèñòèê6. Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî â ñîîòâåò-

ñòâèè ñ ìåòîäèêîé èçìåðåíèé ïî ÃÎÑÒ 32797 [4]

ìîæíî âûäåëèòü ðàáî÷èé äèàïàçîí ìåòîäèêè

èçìåðåíèé, ñâÿçàííûé ñ êîíöåíòðàöèåé àíàëèòà

â ëàáîðàòîðíîé ïðîáå è âûðàæåííûé â ìêã/êã,

è ðàáî÷èé äèàïàçîí õðîìàòî-ìàññ-ñïåêòðîìåòðà,

îïðåäåëÿåìûé â òåðìèíàõ ìàññîâîé êîíöåíòðà-

öèè àíàëèòà â îáðàáîòàííîé ïðîáå, ïîäàâàåìîé â

õðîìàòî-ìàññ-ñïåêòðîìåòð äëÿ èçìåðåíèÿ, âûðà-

æåííûé â íã/ñì3.

Äëÿ îöåíêè ðàáî÷åãî äèàïàçîíà õðîìà-

òî-ìàññ-ñïåêòðîìåòðà ïðîâîäèëè èçìåðåíèÿ ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì îáðàçöîâ äëÿ ãðàäóèðîâêè â äèàïà-

çîíå êîíöåíòðàöèé, ïðåâûøàþùåì íà 20 % äèà-

ïàçîí îò 1 äî 1500 íã/ñì3, ðåãèñòðèðóÿ ïëîùàäè

ïèêîâ îïðåäåëÿåìîãî êîìïîíåíòà (ýíðîôëîêñà-

öèíà) è âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà (ýíðîôëîêñàöèí-

D5ãèäðîõëîðèäà). Ìàññîâûå êîíöåíòðàöèè ýíðî-

ôëîêñàöèíà â ãðàäóèðîâî÷íûõ ðàñòâîðàõ ñîñòà-

âëÿëè ñîîòâåòñòâåííî 0,8, 10, 100, 1000 è

1800 íã/ñì3. Ìàññîâàÿ êîíöåíòðàöèÿ âíóòðåííåãî

ñòàíäàðòà âî âñåõ ðàñòâîðàõ äîëæíà îñòàâàòüñÿ

ïîñòîÿííîé è ðàâíîé 10 íã/ñì3.

Àíàëèç ïîëó÷åííîé ãðàäóèðîâî÷íîé çàâè-

ñèìîñòè ïðîâîäèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì ðåãðåñ-

ñèîííîé ñòàòèñòè÷åñêîé ìîäåëè â ïðîãðàììå

Microsoft Excel.

Çàòåì äëÿ êàæäîãî çíà÷åíèÿ êîíöåíòðàöèè

ýíðîôëîêñàöèíà x áûëè ðàññ÷èòàíû ðàçíîñòè ìå-

æäó íàáëþäàåìûì è ðàññ÷èòàííûì çíà÷åíèåì y,

ñîîòâåòñòâóþùèì ïðÿìîé ëèíèè (y — îòíîøåíèå

ïëîùàäåé ïèêîâ îïðåäåëÿåìîãî êîìïîíåíòà è

âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà) è ïîñòðîåíû ñîîòâåò-

ñòâóþùèå ãðàôèêè. Ñëó÷àéíîå ðàñïðåäåëåíèå

çíà÷åíèé ðàçíîñòåé îòíîñèòåëüíî íóëÿ ÿâëÿåòñÿ

ïîäòâåðæäåíèåì ëèíåéíîñòè. Ñèñòåìàòè÷åñêèå

òðåíäû óêàçûâàþò íà íåëèíåéíîñòü èëè èçìå-

íåíèå äèñïåðñèè â çàâèñèìîñòè îò óðîâíÿ êîí-

öåíòðàöèé.

Ðàáî÷èé äèàïàçîí ìåòîäèêè îöåíèâàþò ïðè

ïîëó÷åíèè ðåçóëüòàòîâ ýêñïåðèìåíòà ïî îöåíêå

ïîêàçàòåëåé òî÷íîñòè (ïîâòîðÿåìîñòè, ïðàâèëü-

íîñòè è âíóòðèëàáîðàòîðíîé ïðåöèçèîííîñòè).

Îöåíêà ïîêàçàòåëåé ïðàâèëüíîñòè, ïîâòî-

ðÿåìîñòè è âíóòðèëàáîðàòîðíîé ïðåöèçèîí-

íîñòè. Îöåíêó ïîêàçàòåëåé òî÷íîñòè, ïîâòîðÿ-

åìîñòè è âíóòðèëàáîðàòîðíîé ïðåöèçèîííîñòè

ïðîâîäèëè ñ ïîìîùüþ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ

ýíðîôëîêñàöèíà ïóòåì ââîäà ýòèõ îáðàçöîâ â

àíàëèçèðóåìûå ïðîáû. Ðåçóëüòàòû îáðàáàòûâà-

ëè ñîãëàñíî ïîëîæåíèÿì ÐÌÃ 61 [10].

Ðåçóëüòàòû âàëèäàöèè. Ðåçóëüòàòû îïðåäå-

ëåíèÿ ýíðîôëîêñàöèíà â ïðîáàõ ïèùåâûõ ïðî-

äóêòîâ ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 2, ðåçóëüòàòû ðàñ÷å-

òà ïðåäåëîâ îáíàðóæåíèÿ (LOD) è îïðåäåëåíèÿ

(LOQ) — â òàáë. 3.

Äëÿ âñåõ èññëåäîâàííûõ ìàòðèö ïîëó÷åíû

áëèçêèå çíà÷åíèÿ ïðåäåëîâ îáíàðóæåíèÿ îò 0,03

äî 0,06 ìêã/êã è ïðåäåëîâ îïðåäåëåíèÿ îò 0,12 äî

0,18 ìêã/êã. Ìàêñèìàëüíîå èç ïîëó÷åííûõ çíà÷å-

íèé LOQ = 0,18 ìêã/êã è ïðèïèñàíî âñåì ìàòðè-

öàì.

Ïðåäåë ïðèíÿòèÿ ðåøåíèÿ (CCá) ðàññ÷èòû-

âàëè ïî ðåçóëüòàòàì àíàëèçà 25 ðàáî÷èõ ïðîá ñ

äîáàâêîé ñòàíäàðòîãî îáðàçöà ýíðîôëîêñàöèíà

(îáîãàùåííûå ïðîáû), ñîîòâåòñòâóþùåãî äîïóñ-

òèìîìó óðîâíþ ñîäåðæàíèÿ (ïðåäåë äîïóñòèìîé
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6 Ëèíåéíîñòü ìåòîäèêè — ýòî íàëè÷èå ëèíåéíîé çàâèñè-

ìîñòè àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà îò êîëè÷åñòâà àíàëèòà â

àíàëèçèðóåìîé ïðîáå â äèàïàçîíå èçìåðåíèé ìåòîäèêè.

Òàáëèöà 2. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ýíðîôëîêñàöèíà â ïðîáàõ ïèùåâûõ ïðîäóêòîâ

Table 2. The measurement results of mass fraction of enrofloxacin in food samples

Ìàòðèöà
Îïåðà-

òîð

Ñîäåðæàíèå õèíîëîíîâ, ìêã/êã

n1 n2 n3 n4 n5 n6 n7 n8 n9 n10

Ìîëîêî 1 0,593 0,556 0,537 0,526 0,557 0,49 0,591 0,576 0,587 0,57

2 0,487 0,444 0,489 0,595 0,596 0,408 0,503 0,488 0,49 0,579

ßèöà 1 0,459 0,429 0,52 0,453 0,601 0,527 0,488 0,517 0,422 0,566

2 0,407 0,492 0,454 0,403 0,403 0,382 0,425 0,363 0,397 0,4

Ñâèíèíà 1 0,51 0,503 0,557 0,609 0,52 0,535 0,525 0,556 0,52 0,59

2 0,619 0,55 0,599 0,573 0,622 0,571 0,596 0,527 0,582 0,55

Ìÿñî ïòèöû 1 0,509 0,555 0,557 0,409 0,561 0,584 0,548 0,485 0,519 0,458

2 0,533 0,553 0,611 0,552 0,538 0,604 0,434 0,624 0,493 0,634



êîíöåíòðàöèè (ÏÄÊ) ýíðîôëîêñàöèíà ðàâåí

100 ìêã/êã [7, 8]). Ðåçóëüòàòû èçìåðåíèé ïðåä-

ñòàâëåíû â òàáë. 4.

Ïîëó÷åííîå çíà÷åíèå ïðåäåëà ïðèíÿòèÿ ðå-

øåíèÿ (CCá) ñîñòàâèëî 121 ìêã/êã, ò.å. ïðåâûøå-

íèå ýòîãî çíà÷åíèÿ ìàññîâîé äîëè íà óðîâíå äî-

âåðèòåëüíîé âåðîÿòíîñòè 95 % ïîçâîëÿåò ïðè-

íÿòü ðåøåíèå î òîì, ÷òî ìàññîâàÿ äîëÿ âåùåñòâà

âî âñåé ïàðòèè âûøå äîïóñòèìîãî ïðåäåëà ñîäåð-

æàíèÿ, è ïàðòèÿ äîëæíà áûòü çàáðàêîâàíà.

Ðåçóëüòàòû àíàëèçà ãðàäóèðîâî÷íûõ ðàñòâî-

ðîâ ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 5 è íà ðèñ. 1 è 2.

Ïî ïîëó÷åííûì ðåçóëüòàòàì (ñì. ðèñ. 1 è 2)

ñäåëàí âûâîä, ÷òî ãðàäóèðîâî÷íàÿ õàðàêòåðèñòè-

êà ëèíåéíà (R2 > 0,99) â äèàïàçîíå èçìåðåíèé.

Ãðàôèê ðàçíîñòè ìåæäó íàáëþäàåìûì è ðàññ÷è-

òàííûì çíà÷åíèåì y, ñîîòâåòñòâóþùèì ïðÿìîé
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Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû ðàñ÷åòà ïðåäåëîâ îáíàðóæåíèÿ (LOD) è îïðåäåëåíèÿ (LOQ)

Table 3. The results of calculation of detection limit (LOD) and quantification limit (LOQ)

Íàèìåíîâàíèå îáúåêòà Îïåðàòîð S, ìêã/êã S�, ìêã/êã LOD, ìêã/êã LOQ, ìêã/êã

Ìîëîêî 1 0,0329 0,0104 0,03 0,15

2 0,063 0,020 0,06

ßéöî 1 0,059 0,019 0,06 0,15

2 0,037 0,012 0,03

Ñâèíèíà 1 0,035 0,011 0,03 0,12

2 0,031 0,010 0,03

Ìÿñî ïòèöû 1 0,054 0,017 0,05 0,18

2 0,063 0,020 0,06

Òàáëèöà 4. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ýíðîôëîêñàöèíà â ïðîáàõ ïèùåâûõ ïðîäóêòîâ

Table 4. The measurement results of mass fraction of enrofloxacin in food samples

Íîìåð

ïðîáû

Ñîäåðæàíèå

ýíðîôëîêñà-

öèíà, ìêã/êã

Íîìåð

ïðîáû

Ñîäåðæàíèå

ýíðîôëîêñà-

öèíà, ìêã/êã

Íîìåð

ïðîáû

Ñîäåðæàíèå

ýíðîôëîêñà-

öèíà, ìêã/êã

Íîìåð

ïðîáû

Ñîäåðæàíèå

ýíðîôëîêñà-

öèíà, ìêã/êã

Íîìåð

ïðîáû

Ñîäåðæàíèå

ýíðîôëîêñà-

öèíà, ìêã/êã

1 89,6 6 90 11 118 16 93,2 21 130

2 89,5 7 106 12 118 17 90,1 22 112

3 90,1 8 112 13 89,2 18 89,7 23 107

4 86,5 9 107 14 88,8 19 119 24 107

5 99,5 10 116 15 95,5 20 117 25 90

Òàáëèöà 5. Ðåçóëüòàòû îöåíêè ëèíåéíîñòè ãðàäóèðîâî÷íûõ õàðàêòåðèñòèê

Table 5. The results of evaluating linearity of calibration characteristics

Óðîâåíü

Êîíöåíòðàöèÿ, íã/ñì3 Ïëîùàäü ïèêà, îòí. åä.
Îòíîøåíèå ïëîùàäåé ïèêîâ îïðåäåëÿåìîãî

êîìïîíåíòà è âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà S/Sâí.ñò Ðàçíèöà

ÄSêîìïî-

íåíòà

âíóòðåííåãî

ñòàíäàðòà

êîìïî-

íåíòà

âíóòðåííåãî

ñòàíäàðòà
íàáëþäàåìîå ðàññ÷èòàííîå

1 0,8 526 13 300 0,0 –2 0,2 0,1

2 10 9660 16 400 0,6 9 0,6 0,0

3 100 56 600 10 900 5,2 99 5,2 0,0

4 1000 444 000 8940 49,7 971 51,1 1,5

5 1800 705 000 7640 92,3 1807 91,9 –0,4

y x

R

= 0,051 – 0,1226

= 0,99972
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Ðèñ. 1. Ðåçóëüòàòû îöåíêè äèàïàçîíà ëèíåéíîñòè ãðàäó-

èðîâî÷íîé õàðàêòåðèñòèêè

Fig. 1. The results of evaluating the linearity of calibration

characteristic



ëèíèè, äëÿ êàæäîãî çíà÷åíèÿ x ïîêàçûâàåò îòñóò-

ñòâèå òðåíäà â òó èëè èíóþ ñòîðîíó (ñëó÷àéíîå

ðàñïðåäåëåíèå îòíîñèòåëüíî îñè àáñöèññ), ÷òî äî-

ïîëíèòåëüíî ïîäòâåðæäàåò ëèíåéíîñòü ãðàäóè-

ðîâî÷íîé õàðàêòåðèñòèêè.

Ðåçóëüòàòû îöåíêè ïîêàçàòåëåé òî÷íîñòè â

ñîîòâåòñòâèè ñ ÐÌÃ 61 [9] ïðåäñòàâëåíû â

òàáë. 6.

Êàê âèäíî èç òàáë. 6, â õîäå îöåíêè ïîêàçàòå-

ëåé òî÷íîñòè èñïîëüçîâàëè ðàçíûå òèïû ìàòðèö

ïèùåâûõ ïðîäóêòîâ: òâåðäûå ïðîáû — ñâèíèíà,

ìÿñî ïòèöû; æèäêèå ïðîáû — ìîëîêî; ïðîáû

ñëîæíîãî ñîñòàâà — ÿéöî. Äëÿ êàæäîãî òèïà ìàò-

ðèö ïðîâîäèëè ðàçíóþ ïðîáîïîäãîòîâêó, âêëþ-

÷àþùóþ ðàçíóþ ýêñòðàêöèþ àíòèáèîòèêîâ èç

ïðîáû, ïðè ýòîì ïîëó÷åíû ñõîæèå ïîêàçàòåëè

òî÷íîñòè äëÿ âñåõ òèïîâ ìàòðèö. Òàêèì îáðàçîì,

â öåëÿõ îáëåã÷åíèÿ ïðîâåäåíèÿ ïðîöåäóðû êîí-

òðîëÿ òî÷íîñòè ïðåäëàãàåòñÿ âûáðàòü ìàêñè-

ìàëüíûå èç ïîëó÷åííûõ çíà÷åíèé è ïðèíÿòü ïî-

êàçàòåëè òî÷íîñòè, ïðåäñòàâëåííûå â òàáë. 7, äëÿ

âñåõ òèïîâ ìàòðèö.

Òàê êàê ðàññìàòðèâàåìàÿ ìåòîäèêà ÿâëÿåòñÿ

ñòàíäàðòèçîâàííîé (ñðåäñòâà èçìåðåíèé, ïðî-

öåäóðà èçìåðåíèé, ðàáî÷èé äèàïàçîí è òèïû

ìàòðèö ñîîòâåòñòâóþò ÃÎÑÒ 32797 [4]), âíóòðè-

ëàáîðàòîðíàÿ âàëèäàöèÿ íå âêëþ÷àëà ïðîâåðêó

ðîáàñòíîñòè (óñòîé÷èâîñòè) è ñåëåêòèâíîñòè

ìåòîäèêè èçìåðåíèé. Óñòîé÷èâîñòü ìåòîäèêè,

êàê ïðàâèëî, íå îïðåäåëÿþò ïî îòíîøåíèþ ê ëåã-

êî êîíòðîëèðóåìûì óñëîâèÿì ïðîâåäåíèÿ àíàëè-

çà. Ýòî ðåçêî ñîêðàùàåò îáúåì ýêñïåðèìåíòàëü-

íûõ äàííûõ. Çà÷àñòóþ óñòîé÷èâîñòü ìåòîäèêè

îöåíèâàþò íà ñòàäèè åå ðàçðàáîòêè. Åñëè âåðî-

ÿòíà íåâûñîêàÿ óñòîé÷èâîñòü ìåòîäèêè, ïðî-

âåðêó åå ïðèãîäíîñòè íåîáõîäèìî ïðåäóñìîòðåòü

íåïîñðåäñòâåííî â ïðîöåññå ïðàêòè÷åñêîé ðåà-

ëèçàöèè.

Â ïðèâåäåííîì ïðèìåðå, äëÿ îöåíêè ïðà-

âèëüíîñòè áûë èñïîëüçîâàí ñòàíäàðòíûé îáðà-

çåö ñîñòàâà ýíðîôëîêñàöèíà ÃÑÎ 10886–2017.

Â ñëó÷àÿõ îòñóòñòâèÿ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ëèáî

ïðè âàëèäàöèè ýìïèðè÷åñêèõ ìåòîäèê èçìåðå-

íèé îöåíêó ïîêàçàòåëÿ ïðàâèëüíîñòè ðåêîìåí-

äóåòñÿ âûïîëíÿòü ïóòåì ñîñòàâëåíèÿ áþäæåòà

íåîïðåäåëåííîñòè èçìåðåíèé ñ ó÷åòîì âêëàäîâ,

ñâÿçàííûõ ñ âëèÿíèåì íà ðåçóëüòàòû èçìåðåíèé
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Fig. 2. Diagram of the differences between the observed

and calculated values

Òàáëèöà 6. Ñâîäíûå äàííûå îöåíêè ïîêàçàòåëåé òî÷íîñòè äëÿ ïðîá â ñîîòâåòñòâèè ñ îáëàñòüþ îïðåäåëåíèÿ ìåòîäèêè

Table 6. Summary of the assessment of accuracy indicators for samples in accordance with the scope of measurement

procedure

Îáúåêò

àíàëèçà

Òî÷êà

äèàïàçîíà,

ìêã/êã

Ïîêàçàòåëü ïîâòîðÿåìîñòè

(îòíîñèòåëüíîå ÑÊÎ

ïîâòîðÿåìîñòè), %

Ïîêàçàòåëü âíóòðèëàáîðàòîðíîé

ïðåöèçèîííîñòè (îòíîñèòåëüíîå

ÑÊÎ âíóòðèëàáîðàòîðíîé

ïðåöèçèîííîñòè), %

Ïîêàçàòåëü òî÷íîñòè (ãðàíèöû,

â êîòîðûõ íàõîäèòñÿ îòíîñè-

òåëüíàÿ ïîãðåøíîñòü èçìåðåíèÿ

ñ âåðîÿòíîñòüþ P = 0,95), %

ßéöî 1,02 17,0 18,1 37,3

10,15 10,3 11,3 24,6

50,8 4,6 5,8 14,8

101,53 4,6 6,8 17,0

Ñâèíèíà 1,02 13,7 17,0 37,1

50,76 4,3 5,2 13,7

101,5 4,7 4,9 12,9

151,53 4,5 4,8 12,7

Ìÿñî ïòèöû 1,02 7,8 10,4 23,9

50,76 2,2 9,0 23,0

101,5 5,2 8,5 20,7

151,53 5,1 6,0 14,9

Ìîëîêî 1,02 10,9 11,6 24,9

10,15 6,7 8,8 20,7

50,8 5,1 8,1 19,9

101,53 4,8 8,9 21,8



ïðèìåíÿåìîãî îáîðóäîâàíèÿ è ðåàêòèâîâ, óðàâ-

íåíèÿ èçìåðåíèé è ìåòîäè÷åñêèõ ôàêòîðîâ â ñî-

îòâåòñòâèè ñ ðóêîâîäñòâîì [9].

Ïðåäñòàâëåíèå ðåçóëüòàòîâ âàëèäàöèè.

Ìàòåðèàëû âàëèäàöèè ìåòîäèê, êàê ïðàâèëî,

îôîðìëÿþò â âèäå îò÷åòà î âàëèäàöèè, êîòîðûé

äîëæåí ñîäåðæàòü:

ïîëíîå îïèñàíèå ìåòîäèêè, äîñòàòî÷íîå äëÿ

âîñïðîèçâåäåíèÿ è îòðàæàþùåå âñå óñëîâèÿ, íå-

îáõîäèìûå äëÿ âûïîëíåíèÿ àíàëèçà èëè ññûëêó

íà íîðìàòèâíûé èëè èíîé äîêóìåíò (èëè åãî ðàç-

äåë), ñîäåðæàùèé ïðîïèñü ìåòîäèêè;

îöåíèâàåìûå õàðàêòåðèñòèêè;

âñå ïåðâè÷íûå ðåçóëüòàòû, êîòîðûå âîøëè â

ñòàòèñòè÷åñêóþ îáðàáîòêó äàííûõ;

ðåçóëüòàòû ñòàòèñòè÷åñêîé îáðàáîòêè

äàííûõ;

èëëþñòðàòèâíûå ìàòåðèàëû, òàêèå êàê êî-

ïèè õðîìàòîãðàìì, ïîëó÷åííûõ ìåòîäàìè âû-

ñîêîýôôåêòèâíîé æèäêîñòíîé õðîìàòîãðàôèè

èëè ãàçîâîé õðîìàòîãðàôèè; ýëåêòðîôîðåãðàìì,

ýëåêòðîííûõ è èíôðàêðàñíûõ ñïåêòðîâ; ôîòî-

ãðàôèè èëè ðèñóíêè õðîìàòîãðàìì, ïîëó÷åííûõ

ìåòîäàìè òîíêîñëîéíîé õðîìàòîãðàôèè; êðèâûå

òèòðîâàíèÿ, ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè è ò.ä.;

çàêëþ÷åíèå î ïðèãîäíîñòè ìåòîäèêè äëÿ çà-

äàííûõ öåëåé.

Çàêëþ÷åíèå

Âàëèäàöèÿ ìåòîäîâ àíàëèçà (èçìåðåíèé, èñ-

ïûòàíèé) ÿâëÿåòñÿ âàæíûì ýëåìåíòîì ñèñòåìû

îáåñïå÷åíèÿ êà÷åñòâà ðåçóëüòàòîâ. Â ñîîòâåòñò-

âèè ñ ñîâðåìåííûìè îòå÷åñòâåííûìè è çàðóáåæ-

íûìè íîðìàòèâíûìè òðåáîâàíèÿìè âàëèäàöèÿ

ÿâëÿåòñÿ âàæíûì ýòàïîì ïðè âíåäðåíèè ìåòîäè-

êè èçìåðåíèé â äåÿòåëüíîñòü ëàáîðàòîðèè. Â

äàííîé ñòàòüå ïðîöåäóðà âàëèäàöèè ðàññìîòðåíà

íà ïðèìåðå ìåòîäèêè îïðåäåëåíèÿ îñòàòî÷íîãî

ñîäåðæàíèÿ ýíðîôëîêñàöèíà â ïðîäóêòàõ ïèòà-

íèÿ ìåòîäîì âûñîêîýôôåêòèâíîé æèäêîñòíîé

õðîìàòîãðàôèè ñ ìàññ-ñïåêòðîìåòðè÷åñêèì äå-

òåêòèðîâàíèåì. Óñòàíîâëåíû çíà÷åíèÿ ñëåäóþ-

ùèõ õàðàêòåðèñòèê, âõîäÿùèõ â ìèíèìàëüíûé

íåîáõîäèìûé îáúåì âàëèäàöèîííûõ èññëåäîâà-

íèé: ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ, ïðåäåë îïðåäåëåíèÿ,

äèàïàçîí ëèíåéíîñòè ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòå-

ðèñòèêè, ïðàâèëüíîñòü, ïîâòîðÿåìîñòü, âíóòðè-

ëàáîðàòîðíàÿ ïðåöèçèîííîñòü, äèàïàçîí èçìåðå-

íèé. Äîïîëíèòåëüíî ðàññ÷èòàí ïðåäåë ïðèíÿòèÿ

ðåøåíèÿ. Ïðîöåäóðîé âàëèäàöèè ïîäòâåðæäåíà

âîçìîæíîñòü ïðèìåíåíèÿ ìåòîäèêè èçìåðåíèé,

ðåãëàìåíòèðîâàííîé ÃÎÑÒ 32797 [4], â äàííîé

ëàáîðàòîðèè ñ èñïîëüçîâàíèåì èìåþùåãîñÿ îáî-

ðóäîâàíèÿ ïðè îöåíêå ñîîòâåòñòâèÿ îáúåêòîâ

(ìîëîêî è ìîëî÷íûå ïðîäóêòû; ÿéöà è ÿè÷íûé

ïîðîøîê; ìÿñî è ìÿñíûå ïðîäóêòû; ìÿñî è ïðî-

äóêòû èç ïòèöû) òðåáîâàíèÿì òåõíè÷åñêîãî ðåãó-

ëèðîâàíèÿ ÒÐ ÒÑ [7, 8].
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Òàáëèöà 7. Ñâîäíàÿ òàáëèöà ïîêàçàòåëåé òî÷íîñòè

Table 7. Summary of the assessment of accuracy indicators

Äèàïàçîí

èçìåðåíèé,

ìêã/êã

Ïîêàçàòåëü ïîâòîðÿåìîñòè

(îòíîñèòåëüíîå ÑÊÎ

ïîâòîðÿåìîñòè), %

Ïîêàçàòåëü âíóòðèëàáîðàòîðíîé ïðå-

öèçèîííîñòè (îòíîñèòåëüíîå ÑÊÎ âíó-

òðèëàáîðàòîðíîé ïðåöèçèîííîñòè), %

Ïîêàçàòåëü òî÷íîñòè (ãðàíèöû, â êîòîðûõ

íàõîäèòñÿ îòíîñèòåëüíàÿ ïîãðåøíîñòü

èçìåðåíèÿ ñ âåðîÿòíîñòüþ P = 0,95), %

1 – 10 20 25 45

10 – 100 10 15 30

100 – 150 7 10 20
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