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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 11 èþëÿ 2014 ã.

Òðèáóòèëôîñôàò è õîëàò íàòðèÿ èñïîëüçóþò ïðè èíàêòèâàöèè âèðóñîâ â ïðåïàðàòàõ èç äîíîðñêîé

êðîâè, êîíòðîëèðóÿ ñîäåðæàíèå ýòèõ ñîåäèíåíèé â ãîòîâûõ ïðîäóêòàõ. Ïðåäëîæåí ïðîñòîé ñïî-

ñîá ïðîáîïîäãîòîâêè è îäíîâðåìåííîãî îïðåäåëåíèÿ îñòàòî÷íûõ êîëè÷åñòâ òðèáóòèëôîñôàòà è

õîëàòà íàòðèÿ â ïðåïàðàòàõ êðîâè ìåòîäîì îáðàùåííî-ôàçîâîé ÂÝÆÕ ñ ÌÑ äåòåêòèðîâàíèåì.

Ïîäãîòîâêà ïðîáû ïðîñòà è âêëþ÷àåò ëèøü îñàæäåíèå áåëêîâ, ñïîñîá ïîçâîëÿåò îïðåäåëÿòü äî

12,5 è 0,35 ìã/ë õîëàòà íàòðèÿ è òðèáóòèëôîñôàòà ñ îòíîñèòåëüíîé ïîãðåøíîñòüþ íå áîëåå 11 è

7 % ñîîòâåòñòâåííî.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: òðèáóòèëôîñôàò; õîëàò; äåçîêñèõîëàò; ïðåïàðàòû êðîâè; ÂÝÆÕ-ÌÑ.

Àêòóàëüíîñòü îïðåäåëåíèÿ òðèáóòèëôîñôàòà (ÒÁÔ) è

õîëàòà íàòðèÿ (ÕÍ) îáóñëîâëåíà èõ èñïîëüçîâàíèåì

ïðè ñîëüâåíò-äåòåðãåíòíîé îáðàáîòêå íàðÿäó ñ äðóãè-

ìè èíàêòèâàòîðàìè âèðóñîâ â ïðîèçâîäñòâå ïðåïàðà-

òîâ êðîâè èç äîíîðñêîãî ìàòåðèàëà è íåîáõîäèìîñòüþ

êîíòðîëÿ ñîäåðæàíèÿ ýòèõ ñîåäèíåíèé â ãîòîâîì ïðî-

äóêòå [1 – 2].

Ñóùåñòâóþò ðàçíîîáðàçíûå ñïîñîáû ðàçäåëüíîãî

îïðåäåëåíèÿ ôîñôîðîðãàíè÷åñêèõ ñîåäèíåíèé è äå-

òåðãåíòîâ â ðàçëè÷íûõ îáúåêòàõ. Òàê, îáçîðíàÿ ñòàòüÿ

[3] ïîñâÿùåíà îïðåäåëåíèþ õîëåâûõ êèñëîò. Íàèáî-

ëåå øèðîêî ïðèìåíÿåìûì ìåòîäîì îïðåäåëåíèÿ óêà-

çàííûõ ñîåäèíåíèé ÿâëÿåòñÿ ãàçîâàÿ õðîìàòîãðàôèÿ, â

òîì ÷èñëå ñ ìàññ-ñïåêòðîìåòðè÷åñêèì [1, 4 – 6] è ïëà-

ìåííî-ôîòîìåòðè÷åñêèì äåòåêòèðîâàíèåì [7].

Àâòîðû ðàáîòû [8] îòìå÷àþò, ÷òî ãëàâíîé ïðîáëå-

ìîé ïðè îïðåäåëåíèè æåë÷íûõ êèñëîò â áèîëîãè÷å-

ñêèõ îáðàçöàõ ÿâëÿåòñÿ íåïîëíàÿ îòêðûâàåìîñòü àíà-

ëèòîâ âñëåäñòâèå ïëîõîé ýêñòðàêöèè. Ïðîöåäóðû ýêñ-

òðàêöèè æåë÷íûõ êèñëîò èç òêàíåé èññëåäîâàíû â ðà-

áîòå [9].

Àâòîðû ðàáîòû [10] îòìå÷àþò, ÷òî ìíîãîýòàïíàÿ

ïðîáîïîäãîòîâêà ïðè îïðåäåëåíèè æåë÷íûõ êèñëîò

ìåòîäîì ãàçîâîé õðîìàòîãðàôèè, âêëþ÷àþùàÿ ýêñ-

òðàêöèþ, ôðàêöèîíèðîâàíèå, ñîëüâîëèç, ãèäðîëèç è

ìîäèôèêàöèþ, ïðèâîäèò ê ïîòåðÿì êîíòðîëèðóåìîãî

ñîåäèíåíèÿ è óñëîæíÿåò îïðåäåëåíèå, ÷òî òðåáóåò

ïðèìåíåíèÿ ïîäõîäÿùèõ âíóòðåííèõ ñòàíäàðòîâ, äî-

áàâëÿåìûõ â îáðàçöû åùå äî íà÷àëà îáðàáîòêè. Äëÿ

îïðåäåëåíèÿ ìåòîäîì ãàçîâîé õðîìàòîãðàôèè õîëåâûå

êèñëîòû ÷àùå âñåãî ìîäèôèöèðóþò ýòåðèôèêàöèåé

êàðáîêñèëüíîé ãðóïïû è ñèëèëèðîâàíèåì (òðèìåòèë-

ñèëàíîì) ãèäðîêñèëüíûõ ãðóïï [8]. Èçâåñòåí ñïîñîá,

êîãäà ñ öåëüþ ìîäèôèêàöèè ïðèìåíÿþò ïåíòàôòîð-

ïðîïàíîë è ïåíòàôòîðïðîïèîíîâûé àíãèäðèä [1].

Â ïîñëåäíåå âðåìÿ âñå øèðå ïðèìåíÿþò ìåòîä

ÂÝÆÕ-ÌÑ. Àâòîðû ðàáîòû [11] ïîêàçàëè êîððåëÿöèþ

ðåçóëüòàòîâ, ïîëó÷åííûõ ìåòîäàìè ÂÝÆÕ è ÃÕ, ïðè-

÷åì ìåòîä ÂÝÆÕ-ÌÑ/ÌÑ îêàçàëñÿ áîëåå ïðîñòûì

è ÷óâñòâèòåëüíûì.

Èçâåñòåí ñïîñîá îïðåäåëåíèÿ îñòàòî÷íûõ êîëè-

÷åñòâ äåçîêñèõîëàòà íàòðèÿ (ÄÕÍ) â âèäå êîìïëåêñà ñ

ìåòèëåíîâûì ãîëóáûì, â ñîñòàâå êîòîðîãî ÄÕÍ èç-

âëåêàþò èç òêàíè õëîðîôîðìîì, ñ ïîñëåäóþùèì èçìå-

ðåíèåì îïòè÷åñêîé ïëîòíîñòè ïðè 653 íì [12].

Ïîñêîëüêó ÒÁÔ è ÕÍ ïðèìåíÿþò äëÿ èíàêòèâà-

öèè âèðóñîâ â ïðåïàðàòàõ äîíîðñêîé êðîâè îäíîâðå-

ìåííî, èõ ðàçäåëüíîå îïðåäåëåíèå óäâàèâàåò òðóäîåì-

êîñòü àíàëèçà. Ïðîáëåìû æå îäíîâðåìåííîãî îïðåäå-

ëåíèÿ ÒÁÔ è ÕÍ âûòåêàþò èç èõ ðàçíîé õèìè÷åñêîé

ïðèðîäû è ïðåäåëüíî äîïóñòèìîãî ñîäåðæàíèÿ â àíà-

ëèçèðóåìîì îáúåêòå, ÷òî íóæíî ó÷èòûâàòü ïðè ïîäãî-

òîâêå ïðîáû. Öåëü äàííîé ðàáîòû — ðàçðàáîòêà ñïî-

ñîáà ïðîáîïîäãîòîâêè è îäíîâðåìåííîãî îïðåäåëåíèÿ

ÒÁÔ è ÕÍ â ïðåïàðàòàõ êðîâè ìåòîäîì ÂÝÆÕ-ÌÑ ñ

ìèíèìàëüíûìè òðóäîçàòðàòàìè.

Àïïàðàòóðà, ðåàêòèâû è îïðåäåëÿåìûå ñîåäè-

íåíèÿ. Áûëè èñïîëüçîâàíû ðåàãåíòû òðèáóòèëôîñôàò

(99 %, Sigma), õîëàò íàòðèÿ (99 %, Sigma), äåçîêñè-

õîëàò íàòðèÿ (99 %, Sigma), ðàñòâîð àëüáóìèíà 10 %

(ÔÃÓÏ «ÍÏÎ Âèðèîí»).

Äëÿ àíàëèçà èñïîëüçîâàëè ÂÝÆÕ ñèñòåìó

Surveyor (Thermo, ÑØÀ) ñ ÌÑ äåòåêòîðîì «èîííàÿ

ëîâóøêà» LCQ Advantage MAX (Thermo, ÑØÀ).

Ïàðàìåòðû ÂÝÆÕ ðàçäåëåíèÿ. Àíàëèç îñóùåñòâ-

ëÿëè íà êîëîíêå HyperSil Gold C18 4 × 150 ìì, 5 ìêì

(Thermo, ÑØÀ). Óñëîâèÿ ÂÝÆÕ ðàçäåëåíèÿ ïîäáè-

ðàëè òàêèì îáðàçîì, ÷òîáû ÕÍ, ÒÁÔ è ÄÕÍ îòäåëèòü

äðóã îò äðóãà è îò íåóäåðæèâàåìûõ â îáðàùåííî-ôà-

çîâîé õðîìàòîãðàôèè ïîëÿðíûõ ñîåäèíåíèé. Íàèëó÷-

øèå ðåçóëüòàòû áûëè ïîëó÷åíû ïðè èñïîëüçîâàíèè

ãðàäèåíòíîãî ýëþèðîâàíèÿ ïî ñëåäóþùåé ïðîãðàììå:
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óíèâåðñèòåò, ã. Òîìñê, Ðîññèÿ.



îò 0 äî 0,6 ìèí — 30 % ýëþåíòà A (ââîä ïðîáû), îò 0,6

äî 6,0 ìèí — 5 % A; 6,0 – 11,5 ìèí — 30 % A, ñòîï.

Â êà÷åñòâå ýëþåíòà A èñïîëüçîâàëè 0,2 %-íûé ðàñ-

òâîð ìóðàâüèíîé êèñëîòû â âîäå, ýëþåíò B — 100 %

àöåòîíèòðèë (CH3CN). Ñêîðîñòü ïîòîêà ýëþåíòà —

0,5 ìë�ìèí, îáúåì ïðîáû — 10 ìêë. Òåìïåðàòóðà —

êîìíàòíàÿ (20 °C). Âðåìåíà âûõîäà êîìïîíåíòîâ â òà-

êèõ óñëîâèÿõ ñîñòàâèëè: (3,72 ± 0,02) ìèí äëÿ õîëàòà

íàòðèÿ, (5,12 ± 0,05) ìèí äëÿ äåçîêñèõîëàòà è

(6,48 ± 0,06) ìèí äëÿ òðèáóòèëôîñôàòà.

Ïàðàìåòðû ÌÑ äåòåêòèðîâàíèÿ. ÌÑ äåòåêòîð è

èíòåðôåéñ ESI (ýëåêòðîñïðåé) íàñòðàèâàëè ïî êàæ-

äîìó èç òðåõ îïðåäåëÿåìûõ ñîåäèíåíèé ñ ïîìîùüþ

âñòðîåííîé ïðîãðàììû. Âðó÷íóþ ïîäáèðàëè òîëüêî

òåìïåðàòóðó êàïèëëÿðà (250 °C) è ñêîðîñòè ðàñõîäà

àçîòà (Sheath Gas è Sweep Gas — 25 è 9 àðáèòðàæíûõ

åäèíèö ñîîòâåòñòâåííî ïî òåðìèíîëîãèè ôèðìû

Thermo), îáåñïå÷èâàþùèå ìàêñèìàëüíûé ñèãíàë

ìîëåêóëÿðíîãî èîíà. Äåòåêòèðîâàíèå îñóùåñòâëÿëè

â ðåæèìå SIM ïî m�z = 453, 437 è 267 äëÿ ÕÍ, ÄÕÍ

è ÒÁÔ ñîîòâåòñòâåííî. Øèðèíà îêíà ôèëüòðà ìàññ

ñîñòàâëÿëà âî âñåõ ñëó÷àÿõ 2 à.å.ì. ÕÍ è ÄÕÍ ðåãèñò-

ðèðîâàëè â ðåæèìå ESI– ([M-H]–), à ÒÁÔ — â ðåæèìå

ESI+ ([M+H]+). Ïåðåêëþ÷åíèå ðåæèìîâ äåòåêòèðî-

âàíèÿ îñóùåñòâëÿëîñü àâòîìàòè÷åñêè ïî õîäó ïðîöåñ-

ñà ÂÝÆÕ ðàçäåëåíèÿ.

Ïîäãîòîâêà îáðàçöà, ðàáî÷èõ è êàëèáðîâî÷íûõ

ðàñòâîðîâ. Ãîòîâèëè âîäíûå ðàñòâîðû õîëàòà è äåçîê-

ñèõîëàòà íàòðèÿ ñ êîíöåíòðàöèåé îêîëî 1000 ìã�ë

(â ïåðåñ÷åòå íà õîëåâûå êèñëîòû). Ïîëó÷åííûå ðà-

áî÷èå ðàñòâîðû óñòîé÷èâû ïðè 4 °C â òåìíîòå â òå÷å-

íèå äâóõ íåäåëü. Ðàñòâîðû äëÿ ãðàäóèðîâêè ãîòîâèëè

ðàçáàâëåíèåì èñõîäíûõ 5 %-íûì ðàñòâîðîì àëüáó-

ìèíà. Ðàñòâîð âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà (ÄÕÍ) ïîëó÷àëè

ðàçâåäåíèåì ðàáî÷åãî ðàñòâîðà ÄÕÍ âîäîé äî êîíöåí-

òðàöèè 50 ìã�ë. Èç òðèáóòèëôîñôàòà ãîòîâèëè ðàáî-

÷èé ðàñòâîð ñ êîíöåíòðàöèåé 50 ìã�ë. Ïîëó÷åííûé

ðàñòâîð ìîæíî õðàíèòü â òåìíîòå ïðè 4 °C â òå÷åíèå

íåäåëè.

Ïîäãîòîâêó îáðàçöà ïðåïàðàòà êðîâè èëè ãðàäóè-

ðîâî÷íîãî ðàñòâîðà ïðîâîäèëè ïî îäèíàêîâîé ñõåìå,

ïðåäóñìàòðèâàþùåé îñàæäåíèå áåëêîâ. Äëÿ ýòîé öåëè

áûëè èçó÷åíû àöåòîíèòðèë è òðèõëîðóêñóñíàÿ êèñëî-

òà â âèäå 30 %-íîãî âîäíîãî ðàñòâîðà. Ïðèìåíåíèå

òðèõëîðóêñóñíîé êèñëîòû äëÿ îñàæäåíèÿ áåëêîâ äàåò

îòëè÷íûå ðåçóëüòàòû ïðè îïðåäåëåíèè òðèáóòèëôîñ-

ôàòà, íî åå èñïîëüçîâàíèå ïðè ñîâìåñòíîì îïðåäåëå-

íèè ÒÁÔ è õîëåâîé êèñëîòû îêàçàëîñü íåïðèåìëåìûì

ïî òîé ïðè÷èíå, ÷òî â òàêèõ óñëîâèÿõ ïðîèñõîäèò ïîë-

íàÿ ïîòåðÿ ÕÍ â ðåçóëüòàòå ñîîñàæäåíèÿ ñ áåëêîì, ÷òî

ïîäòâåðäèëè íàøè ýêñïåðèìåíòû. Â òàáë. 1 ïðèâåäå-

íû äàííûå ïî ñòåïåíè èçâëå÷åíèÿ îïðåäåëÿåìûõ ñî-
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Òàáëèöà 1. Ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ ÒÁÔ, ÕÍ è ÄÕÍ (%) ïðè ðàç-

íûõ óñëîâèÿõ ïðîáîïîäãîòîâêè (n = 3; P = 0,95)

Àíàëèò CCl
3
COOH CH

3
CN CH

3
CN + NH

3

ÕÍ 0 12 ± 3 88 ± 3

ÒÁÔ 93 ± 3 92 ± 3 89 ± 3

ÄÕÍ — — 88 ± 3

à

á

Ðèñ. 1. Õðîìàòîãðàììà (à) è ìàññ-ñïåêòð (á ) ñòàíäàðòíîãî 5 %-íîãî àëüáóìèíîâîãî ðàñòâîðà ÒÁÔ (1 ìã�ë), ÕÍ (50 ìã�ë) è ÄÕÍ

(50 ìã�ë)



åäèíåíèé ïðè ðàçíûõ óñëîâèÿõ ïîäãîòîâêè ïðîáû.

Ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ îïðåäåëÿëè ïðè ñðàâíåíèè ñ ïëî-

ùàäüþ ïèêà ñîåäèíåíèÿ èç ñòàíäàðòíîãî ðàñòâîðà â

âîäå (ïðèíÿòî çà 100 %).

Äàííûå òàáë. 1 ñâèäåòåëüñòâóþò î òîì, ÷òî äëÿ èç-

âëå÷åíèÿ õîëåâîé êèñëîòû íàèáîëåå ïîäõîäèò ùåëî÷-

íàÿ ñðåäà, ñîçäàâàåìàÿ äîáàâëåíèåì ðàñòâîðà àììèà-

êà. Â êèñëîé ñðåäå ìîëåêóëà õîëåâîé êèñëîòû òåðÿåò

çàðÿä (èç-çà ïðîòîíèðîâàíèÿ åå àíèîíà) è ñîîñàæäàåò-

ñÿ ñ áåëêîì. Â ùåëî÷íîé ñðåäå, ñîçäàâàåìîé àììèà-

êîì, êèñëîòà èîíèçèðîâàíà è ñîîñàæäåíèå ðåçêî

óìåíüøàåòñÿ, ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ ïî ñðàâíåíèþ ñ íåé-

òðàëüíûìè ðàñòâîðàìè óâåëè÷èâàåòñÿ áîëåå ÷åì â

øåñòü ðàç, ñ 10 – 15 äî 90 %. Îäíàêî â ùåëî÷íîé ñðåäå

ñòàíîâèòñÿ íåñòàáèëüíûì òðèáóòèëôîñôàò è, ñîîòâåò-

ñòâåííî, ñíèæàåòñÿ åãî ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ. ×òî êàñà-

åòñÿ âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà (ÄÕÍ), åãî ñòåïåíü èçâëå-

÷åíèÿ ïîä÷èíÿëàñü òåì æå çàêîíîìåðíîñòÿì, ÷òî è äëÿ

õîëàòà íàòðèÿ. Íóæíî òîëüêî îòìåòèòü, ÷òî â óñëîâèÿõ

ÂÝÆÕ-ÌÑ èíòåðôåéñà ñ ýëåêòðîðàñïûëåíèåì (ESI)

äåçîêñèõîëàò íàòðèÿ äàåò âïÿòåðî ìåíüøèé ñèãíàë íà

òàêîå æå êîëè÷åñòâî ñîåäèíåíèÿ ïî ñðàâíåíèþ ñ õîëà-

òîì íàòðèÿ.

Îïòèìàëüíûé âàðèàíò ïîäãîòîâêè îáðàçöà âû-

ãëÿäåë ñëåäóþùèì îáðàçîì. Â ìèêðîöåíòðèôóæíóþ

ïðîáèðêó âìåñòèìîñòüþ 1,5 – 2 ìë ïîìåùàëè 100 ìêë

àíàëèçèðóåìîãî ïðåïàðàòà (îáðàçöà), ïðèáàâëÿëè

50 ìêë 30 %-íîãî ðàñòâîðà àììèàêà â âîäå, 100 ìêë

ðàñòâîðà ÄÕÍ ñ êîíöåíòðàöèåé 50 ìã�ë (âíóòðåí-

íèé ñòàíäàðò) è 750 ìêë àöåòîíèòðèëà, âñòðÿõèâàëè

(âîðòåêñ) 1 ìèí è öåíòðèôóãèðîâàëè 3 ìèí ïðè

10000 – 14000 ìèí–1. Íàäîñàäî÷íóþ æèäêîñòü îòäå-

ëÿëè è àíàëèçèðîâàëè.

Ãðàäóèðîâî÷íûå çàâèñèìîñòè äëÿ îïðåäåëåíèÿ

ÕÍ è ÄÕÍ ëèíåéíû â äèàïàçîíå êîíöåíòðàöèé îò 2 äî

200 ìã�ë, à â ñëó÷àå ÒÁÔ — îò 0,5 äî 10 ìã�ë (ïðè

óñëîâèè 10-êðàòíîãî ðàçáàâëåíèÿ ïðè ïðîáîïîäãîòîâ-

êå). Îñòàòî÷íûå êîëè÷åñòâà ðåàãåíòîâ, îïðåäåëåííûå

[1] íà îñíîâàíèè òðåáîâàíèé Åâðîïåéñêîé ôàðìàêî-

ïåè, ñâåäåíèé î òîêñè÷íîñòè ðåàãåíòîâ è îïûòà çàðó-

áåæíûõ ïðîèçâîäèòåëåé è ñîñòàâëÿþùèå äëÿ ÒÁÔ íå

áîëåå 2 ìã�ë, äëÿ õîëàòà íàòðèÿ íå áîëåå 100 ìã�ë,
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Ðèñ. 2. Õðîìàòîãðàììà (à) è ìàññ-ñïåêòð (á ) ïðîèçâîäñòâåííîãî îáðàçöà èììóíîãëîáóëèíà «22s» ñ äîáàâëåíèåì âíóòðåííåãî ñòàí-

äàðòà ÄÕÍ (50 ìã�ë)

Òàáëèöà 2. Ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè îïðåäåëåíèÿ òðèáóòèëôîñôàòà è õîëàòà íàòðèÿ

Àíàëèò A ó B (S ) R N LOD, ìã�ë LOQ, ìã�ë

ÕÍ 361,5 123,9 98,4 0,9944 9 4,1 ± 0,5 12,5 ± 2,5

ÒÁÔ 33,4 175,8 4979 0,9963 9 0,12 ± 0,10 0,35 ± 0,20

Ïðèìå÷àíèå. LOD (ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ) = 3,3ó�S; LOQ (ìèíèìàëüíîå îïðåäåëÿåìîå ñîäåðæàíèå) = 10ó�S, ãäå ó — ñòàíäàðòíîå îò-

êëîíåíèå ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè; S — íàêëîí ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè (B ), îïèñûâàåìîé óðàâíåíèåì Y = A + BX; R — êî-

ýôôèöèåíò êîððåëÿöèè; N — ÷èñëî èçìåðåíèé.



íàõîäÿòñÿ â ëèíåéíîì äèíàìè÷åñêîì äèàïàçîíå ïðåä-

ëîæåííîé ìåòîäèêè. Åå ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðè-

ñòèêè ïðèâåäåíû â òàáë. 2.

Äàííûå òàáë. 2 ïîëó÷åíû ïðè àíàëèçå ñòàíäàðò-

íûõ 5 %-íûõ àëüáóìèíîâûõ ðàñòâîðîâ ÒÁÔ è ÕÍ ïî

òðåì èçìåðåíèÿì äëÿ êàæäîãî èç òðåõ óðîâíåé êîí-

öåíòðàöèé (8,0, 20,0 è 50,0 ìã�ë äëÿ ÕÍ è 0,50, 1,00 è

1,50 ìã�ë äëÿ ÒÁÔ). Õðîìàòîãðàììû è ìàññ-ñïåêòðû

óêàçàííîãî ðàñòâîðà è ïðîèçâîäñòâåííîãî îáðàçöà èì-

ìóíîãëîáóëèíà «22s» ïðèâåäåíû íà ðèñ. 1 è 2 ñîîòâåò-

ñòâåííî. Ñòàòèñòè÷åñêàÿ îáðàáîòêà âûïîëíåíà â ïðî-

ãðàììå Origin 8.2, çíà÷åíèÿ LOD è LOQ ðàññ÷èòàíû èç

ïàðàìåòðîâ ãðàäóèðîâî÷íûõ çàâèñèìîñòåé ñîãëàñíî

ðåêîìåíäàöèÿì [13].

Ïðàâèëüíîñòü ðàçðàáîòàííîé ìåòîäèêè ïðîâåðÿëè

ìåòîäîì «ââåäåíî – íàéäåíî» (òàáë. 3).

Òàêèì îáðàçîì, îäíîâðåìåííîå îïðåäåëåíèå òðè-

áóòèëôîñôàòà è õîëàòà íàòðèÿ â îáðàçöàõ ïðåïàðàòîâ

êðîâè ÿâëÿåòñÿ êîìïðîìèññîì, ïðè êîòîðîì ýêñïðåññ-

íîñòü è ïðîñòîòà îïðåäåëåíèÿ ñîïðîâîæäàþòñÿ íåêî-

òîðûì ñíèæåíèåì òî÷íîñòè è ïðåäåëîâ îáíàðóæåíèÿ

ïî ñðàâíåíèþ ñ ðàçäåëüíûì îïðåäåëåíèåì. Òåì íå ìå-

íåå ìåòîäèêà îáåñïå÷èâàåò äîñòàòî÷íóþ ÷óâñòâèòåëü-

íîñòü äëÿ ðåøåíèÿ ïîñòàâëåííîé àíàëèòè÷åñêîé çàäà-

÷è, à ïîãðåøíîñòü íå ïðåâûøàåò 11 % â èçó÷åííûõ

äèàïàçîíàõ êîíöåíòðàöèé ÒÁÔ è ÕÍ.
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Òàáëèöà 3. Ïîãðåøíîñòü îïðåäåëåíèÿ òðèáóòèëôîñôàòà è õîëàòà íàòðèÿ ïî ïðåäëîæåííîé ìåòîäèêå

Ââåäåíî, ìã�ë

ÕÍ ÒÁÔ

8,0 20,0 50,0 0,50 1,00 1,50

S (n = 3) 1025 2501 5230 2527 5004 7507

ó 111 142 221 158 265 208

ÄS 126 161 250 179 300 236

ä 10,8 5,7 4,2 6,3 5,3 2,8

Íàéäåíî ìã�ë 8,0 ± 0,9 20,0 ± 1,1 50,0 ± 2,1 0,50 ± 0,03 1,00 ± 0,05 1,50 ± 0,04

Ïðèìå÷àíèå. S — ñðåäíÿÿ ïëîùàäü ïèêà (èç òðåõ èçìåðåíèé); ó — ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå; ÄS — äîâåðèòåëüíûé èíòåðâàë; ä —

îòíîñèòåëüíàÿ ïîãðåøíîñòü, %.




