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Ðàçðàáîòàíà è àòòåñòîâàíà ìåòîäèêà îïðåäåëåíèÿ ìàêðî- è ìèêðîýëåìåíòîâ â ìîëî÷íûõ,

ìÿñíûõ è ðûáíûõ ïðîäóêòàõ ïèòàíèÿ è ïðîäîâîëüñòâåííîì ñûðüå ìåòîäîì àòîìíî-ýìèññè-

îííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ ìèêðîâîëíîâîé ãåíåðàöèåé ïëàçìû (ÌÏ-ÀÝÑ) äëÿ îöåíêè èõ ïè-

ùåâîé öåííîñòè è áåçîïàñíîñòè. Ìåòîä ÌÏ-ÀÝÑ ðåäêî èñïîëüçóþò â öåëÿõ ïðîäîâîëü-

ñòâåííîãî êîíòðîëÿ â ñâÿçè ñ îòñóòñòâèåì ìåòîäè÷åñêîé áàçû. Ðàçðàáîòàííàÿ ìåòîäèêà ïî-

çâîëÿåò îïðåäåëÿòü P, Ca, K, Na, Mg, Fe, Zn, Cu, Mn, Cr, Cd, Pb è Sn, ïðè ýòîì îòíîñèòåëü-

íàÿ ðàñøèðåííàÿ íåîïðåäåëåííîñòü èçìåðåíèé ñîñòàâëÿåò 30 % äëÿ âñåõ ýëåìåíòîâ. Äëÿ

ïîäãîòîâêè ïðîá áûëà äîðàáîòàíà ïðîöåäóðà ìèêðîâîëíîâîé ìèíåðàëèçàöèè, îïèñàííàÿ â

ÃÎÑÒ 31671, ÷òî ïîçâîëèëî óñòðàíèòü ìàòðè÷íûå âëèÿíèÿ. Ìåòîäèêà îáåñïå÷èâàåò íåîá-

õîäèìóþ ÷óâñòâèòåëüíîñòü îïðåäåëåíèÿ óêàçàííûõ ýëåìåíòîâ â ñîîòâåòñòâèè ñ òðåáîâàíè-

ÿìè íîðìàòèâíûõ äîêóìåíòîâ. Âûÿâëåííûå îãðàíè÷åíèÿ ïî ÷óâñòâèòåëüíîñòè êàñàþòñÿ

àíàëèçà äåòñêèõ ìîëî÷íûõ ñìåñåé (äëÿ Pb è Mn); Cd ðåêîìåíäóåòñÿ îïðåäåëÿòü â ïðîäóê-

òàõ, äëÿ êîòîðûõ åãî ÏÄÊ ñîñòàâëÿåò íå ìåíåå 0,2 ìã/êã. Äîñòîâåðíîñòü ïîëó÷åííûõ ðåçó-

ëüòàòîâ áûëà ïîäòâåðæäåíà àíàëèçîì ñåðòèôèöèðîâàííûõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ïðîäóê-

òîâ ïèòàíèÿ, à òàêæå ïóòåì ìåæëàáîðàòîðíûõ ñëè÷èòåëüíûõ èñïûòàíèé ñ ïðèìåíåíèåì

ìåòîäîâ àòîìíî-àáñîðáöèîííîé ñïåêòðîìåòðèè è ñïåêòðîôîòîìåòðèè ïðè àíàëèçå ðåàëü-

íûõ îáðàçöîâ ïðîäóêòîâ. Ïðåäëîæåííóþ ìåòîäèêó îòëè÷àþò âûñîêàÿ âîñïðîèçâîäèìîñòü

ðåçóëüòàòîâ, ýêñïðåññíîñòü è íèçêàÿ ñåáåñòîèìîñòü àíàëèçà, ÷òî ïîçâîëÿåò ðàññìàòðèâàòü

åå â êà÷åñòâå ïåðñïåêòèâíîãî ïîäõîäà äëÿ êîíòðîëÿ êà÷åñòâà ïðîäóêòîâ ïèòàíèÿ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àòîìíî-ýìèññèîííàÿ ñïåêòðîìåòðèÿ ñ ìèêðîâîëíîâîé ïëàçìîé; ýëå-

ìåíòíûé àíàëèç; ïðîäóêòû ïèòàíèÿ; ñèñòåìà ìèêðîâîëíîâîãî ðàçëîæåíèÿ ïðîá; 4200

ÌÏ-ÀÝÑ; OneNeb.

DETERMINATION OF MACRO- AND MICROELEMENTS

IN DAIRY, MEAT, AND FISH FOOD PRODUCTS USING MICROWAVE

PLASMA — ATOMIC EMISSION SPECTROSCOPY

� Aleksey A. Morev, Olga V. Vinogradova

ECA Service LLC, St. Petersburg, Russia; e-mail: a.morev@ecaservice.ru

Received June 13, 2018. Revised August 9, 2018. Accepted January 23, 2019.

A method for determining macro- and microelements in dairy, meat and fish food products and food raw

materials by atomic emission spectrometry with microwave plasma generation (MP-AES) has been devel-

oped and certified for evaluating their nutritional value and safety. Method MP-AES is rarely used in labo-

ratory practice due to the lack of methodological base for food control. The developed method provides ex-

perimental determination of P, Ca, K, Na, Mg, Fe, Zn, Cu, Mn, Cr, Cd, Pb, and Sn, the relative measure-

ment uncertainty for all the elements being 30%. For sample preparation the refined standard (according

to GOST 31671) procedure allowed us to eliminate all matrix interferences. The new tehnique provides

necessary sensitivity for all aforementioned elements in accordance with the requirements of the regula-

tory documents. Some limitations in the sensitivity touch on analysis of infant milk formula for Pb and

Mn; Cd is recommended to be determined in the products with maximum permitted level less than

0.2 mg/kg. The accuracy of the procedure was proved in analysis of the certified materials and interlab

comparing experiment with atomic absorption spectroscopy and spectrophotometric methods. The

MP-AES method implements fast procedure of analysis, with high reproducibility and accuracy. Along

with low cost of the procedure, all the advantages allow us to consider MP-AES a promissing method of

food quality control.

Keywords: microwave plasma atomic emission spectrometry; 4200 MP-AES; food control; microwave

sample decomposition; elemental analysis; OneNeb.
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Ìèíåðàëüíûå âåùåñòâà, âõîäÿùèå â ñîñòàâ ïè-

ùåâûõ ïðîäóêòîâ, óñëîâíî ïîäðàçäåëÿþò íà ñëå-

äóþùèå ãðóïïû: ìàêðîýëåìåíòû (êàëüöèé, ôîñ-

ôîð, ìàãíèé, íàòðèé, êàëèé) è ìèêðîýëåìåíòû

(æåëåçî, ìåäü, öèíê), âêëþ÷àÿ òîêñè÷íûå ýëåìåí-

òû (ñâèíåö, êàäìèé, ðòóòü, ìûøüÿê, îëîâî è

õðîì). Ìèíåðàëüíûå âåùåñòâà íå îáëàäàþò òà-

êîé ýíåðãåòè÷åñêîé öåííîñòüþ, êàê áåëêè, æèðû

èëè óãëåâîäû, íî ó÷àñòâóþò â îáìåíå âåùåñòâ,

ïîääåðæèâàþò âîäíî-ñîëåâîå è êèñëîòíî-ùåëî÷-

íîå ðàâíîâåñèÿ. Îñíîâíûì èñòî÷íèêîì ïîñòóïëå-

íèÿ ýëåìåíòîâ (îêîëî 70 %) â îðãàíèçì ÷åëîâåêà

ñëóæàò ïèùåâûå ïðîäóêòû, ïîýòîìó äëÿ îöåíêè

èõ áåçîïàñíîñòè è ïèùåâîé öåííîñòè íåîáõîäèìî

îñóùåñòâëÿòü êîíòðîëü ýëåìåíòíîãî ñîñòàâà [1].

Òðåáîâàíèÿ ê íîðìàì ñîäåðæàíèÿ ýëåìåíòîâ

â ïèùåâûõ ïðîäóêòàõ íà òåððèòîðèè ÐÔ, à òàêæå

ìåòîäàì èñïûòàíèÿ ïðîäóêöèè îòðàæåíû â ðÿäå

íîðìàòèâíûõ äîêóìåíòîâ [2 – 6].

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ â ÐÔ îôèöèàëüíûìè ìå-

òîäàìè, ïîëó÷èâøèìè øèðîêîå ðàñïðîñòðàíåíèå

äëÿ îïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòîâ â ïðîäóêòàõ ïèòà-

íèÿ, ÿâëÿþòñÿ àòîìíî-àáñîðáöèîííàÿ ñïåêòðî-

ìåòðèÿ (ÀÀÑ), ñïåêòðîôîòîìåòðèÿ (ÑÔ), à òàêæå

ýëåêòðîõèìè÷åñêèå ìåòîäû — ïîëÿðîãðàôèÿ è

èíâåðñèîííàÿ âîëüòàìïåðîìåòðèÿ [3]. Â ìèðîâîé

ïðàêòèêå äëÿ ïîäòâåðæäåíèÿ ïðîäîâîëüñòâåííîé

áåçîïàñíîñòè ïðè ãîñóäàðñòâåííîì ñàíèòàðíîì è

ôèòîñàíèòàðíîì êîíòðîëå äëÿ àíàëèçà ïðèìåíÿ-

þò ñòàíäàðòû «Êîäåêñà Àëèìåíòàðèóñ», ðåãëà-

ìåíòèðóþùèå èñïîëüçîâàíèå äëÿ îïðåäåëåíèÿ

òîêñè÷íûõ ýëåìåíòîâ ìåòîäîâ àòîìíî-àáñîðáöè-

îííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ ýëåêòðîòåðìè÷åñêîé àòî-

ìèçàöèåé (ÀÀÑ ñ ÝÒÀ) è ìàññ-ñïåêòðîìåòðèè ñ

èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé (ÈÑÏ-ÌÑ), à äëÿ

ýññåíöèàëüíûõ è ìàêðîýëåìåíòîâ — ìåòîäîâ

àòîìíî-àáñîðáöèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ àòîìèçà-

öèåé â ïëàìåíè (ÏÀÀÑ) è àòîìíî-ýìèññèîííîé

ñïåêòðîìåòðèè ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé

(ÈÑÏ-ÀÝÑ) [7]. Àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòðî-

ìåòð ñ ìèêðîâîëíîâîé ãåíåðàöèåé ïëàçìû

Agilent 4200 ÌÏ-ÀÝÑ ïîçâîëÿåò ðåàëèçîâàòü íî-

âûé ïîäõîä äëÿ ðåøåíèÿ ýòîé çàäà÷è: ñ îäíîé

ñòîðîíû, îí îáåñïå÷èâàåò ýêñïðåññíîå ìíîãîýëå-

ìåíòíîå îïðåäåëåíèå, à ñ äðóãîé — íèçêóþ ñåáå-

ñòîèìîñòü àíàëèçà. Ïðèáîð ïðîñò â îáñëóæèâà-

íèè è ýêñïëóàòàöèè, à òàêæå áåçîïàñåí â ðàáîòå,

ïîñêîëüêó ïëàçìîîáðàçóþùèì ãàçîì ÿâëÿåòñÿ

àçîò, ïîëó÷àåìûé ïðè ïîìîùè ãåíåðàòîðà. Â ðà-

áîòå [8] îïèñàíû êîíñòðóêòèâíûå îñîáåííîñòè

èñòî÷íèêà âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðà ñ ìèêðîâîëíîâîé

ïëàçìîé è îñíîâíûå õàðàêòåðèñòèêè ýòîãî ñïåê-

òðîìåòðà.

Â ïðàêòèêå ðîññèéñêèõ ëàáîðàòîðèé, ñâÿçàí-

íûõ ñ ãîñóäàðñòâåííûì êîíòðîëåì, ÌÏ-ÀÝÑ ïðè-

ìåíÿëñÿ ðåäêî, ÷òî áûëî îáóñëîâëåíî, ïðåæäå

âñåãî, îòñóòñòâèåì îôèöèàëüíûõ ìåòîäèê. Â íà-

ñòîÿùåå âðåìÿ ñèòóàöèÿ íà÷èíàåò ìåíÿòüñÿ: ïîÿ-

âèëèñü îôèöèàëüíûå ìåòîäèêè ïî èñïîëüçîâà-

íèþ ìåòîäà ÌÏ-ÀÝÑ â àíàëèçå âîä, ïî÷â, ãîðíûõ

ïîðîä è ðóä ðàçëè÷íîãî ñîñòàâà [9 – 12]. Ñóùå-

ñòâóþò îòäåëüíûå ïóáëèêàöèè, ïîñâÿùåííûå èñ-

ñëåäîâàíèþ âîçìîæíîñòåé ìåòîäà ÌÏ-ÀÝÑ äëÿ

àíàëèçà ðàçëè÷íûõ âèäîâ ïðîäóêòîâ ïèòàíèÿ: ñå-

ìÿí êóêóðóçû [13], õëåáà [15], êóêóðóçíûõ ëåïå-

øåê [16], ðûáû [17], íàïèòêîâ [18, 19], ìîëî÷íûõ

ïðîäóêòîâ [14, 20] è îðåõîâûõ ïàñò [20].

Öåëü ïðåäñòàâëåííîé ðàáîòû çàêëþ÷àëàñü â

ðàçðàáîòêå è àòòåñòàöèè ìåòîäèêè îïðåäåëåíèÿ

íîðìèðóåìûõ ýëåìåíòîâ â ìîëî÷íûõ, ìÿñíûõ è

ðûáíûõ ïðîäóêòàõ ïèòàíèÿ è ïðîäîâîëüñòâåí-

íîì ñûðüå ñ ïîìîùüþ ìåòîäà ÌÏ-ÀÝÑ.

Îáîðóäîâàíèå è ðåàêòèâû. Â ðàáîòå èñïîëü-

çîâàëè ñïåêòðîìåòð Agilent 4200 ÌÏ ÀÝÑ ñ àêñè-

àëüíûì îáçîðîì ïëàçìû è ïðîãðàììíûì îáåñïå-

÷åíèåì MP Expert (âåðñèÿ 1.5.0.6545); îäíîõîäî-

âóþ öèêëîíè÷åñêóþ ðàñïûëèòåëüíóþ êàìåðó è

ðàñïûëèòåëü OneNeb, êîòîðûé â ñðàâíåíèè ñ

ïíåâìàòè÷åñêèìè ðàñïûëèòåëÿìè ïîçâîëÿåò ïî-

ëó÷àòü áîëåå ìåëêîäèñïåðñíûé àýðîçîëü áëàãîäà-

ðÿ òåõíîëîãèè òóðáóëèçàöèè ïîòîêà. Ïîäà÷ó ãà-

çîâ îáåñïå÷èâàë ãåíåðàòîð àçîòà ñî âñòðîåííûì

êîìïðåññîðîì Genius 3055 (Peak Scientific, Âåëè-

êîáðèòàíèÿ). Ìåðíàÿ ïîñóäà äëÿ ïðèãîòîâëåíèÿ

ðàñòâîðîâ èìåëà 2-é êëàññ òî÷íîñòè ïî ÃÎÑÒ

1770.

Ïàðàìåòðû ââîäà ïðîáû â ïëàçìó:

ñêîðîñòü ïåðèñòàëüòè÷åñêîãî íàñîñà —

15 ìèí–1;

ñêîðîñòü ïåðèñòàëüòè÷åñêîãî íàñîñà â ðåæèìå

óñêîðåííîé ïîäà÷è ðàñòâîðà (fast pump) —

80 ìèí–1;

âðåìÿ íà çàáîð ïðîáû — 8 ñ;

âðåìÿ ñòàáèëèçàöèè ïëàçìû — 15 ñ.

Ìèíåðàëèçàöèþ ïðîá ïðîâîäèëè ñ ïîìîùüþ

ñèñòåìû ìèêðîâîëíîâîãî ðàçëîæåíèÿ Milestone

Ethos Easy ñ ðîòîðîì SK-15 â ñîîòâåòñòâèè ñ ðó-

êîâîäñòâîì ïîëüçîâàòåëÿ.

Ðåêîìåíäóåìûå äëèíû âîëí àíàëèòè÷åñêèõ

ëèíèé è óñëîâèÿ îïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòîâ ïðèâå-

äåíû â òàáë. 1.

Â ðàáîòå èñïîëüçîâàëè ÃÑÎ ñîñòàâà èîíîâ K,

Ca, Na, Mg, Fe, Cu, Zn, Cr, Sn, Cd, Pb, Mn è ôîñ-

ôàò-èîíîâ (ÎÎÎ «ÖÑÎÂÂ») ñ êîíöåíòðàöèåé

1 ã/äì3; àçîòíóþ êèñëîòó 70 % êâàëèôèêàöèè îñ÷

27-5 (ÎÎÎ «Íîâîìîñêîâñêèé õëîð»), ïåðîêñèä âî-

äîðîäà 30 % îñ÷ 33-4 (ÎÎÎ «Ëåãà»), âîäó ïî

ÃÎÑÒ 52501–2005 (1-ÿ ñòåïåíü ÷èñòîòû). Àíàëè-

çèðîâàëè ðåàëüíûå îáúåêòû — ïðîäóêòû ïèòà-

íèÿ æèâîòíîãî ïðîèñõîæäåíèÿ, ðåàëèçóåìûå â

ðîçíè÷íûõ ïðîäîâîëüñòâåííûõ ñåòÿõ, à òàêæå

ñåðòèôèöèðîâàííûå ñòàíäàðòíûå îáðàçöû (ÑÎ)

ïðîäóêòîâ ïèòàíèÿ: LGC7104 ñòåðèëèçîâàííûå
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ñëèâêè (LGC Ltd), BCR-185R ãîâÿæüÿ ïå÷åíü

(IRMM), ERM-CE278k ìÿñî ìèäèé (IRMM).

Àíàëèç ïèùåâîé ïðîäóêöèè. Ïîäãîòîâêó ïðîá

ïðîâîäÿò â ñîîòâåòñòâèè ñ äåéñòâóþùåé íîðìà-

òèâíîé äîêóìåíòàöèåé: èç îòîáðàííûõ ïðîá óäà-

ëÿþò ÷àñòè ïðîäóêòà, íå èñïîëüçóåìûå â ïèùó, è

ïðîáó ãîìîãåíèçèðóþò. Äëÿ âûïîëíåíèÿ ìèíåðà-

ëèçàöèè íàâåñêó îáðàçöà (0,6 – 5,0 ã) ïîìåùàþò â

àâòîêëàâ è äîáàâëÿþò 8 ñì3 àçîòíîé êèñëîòû è

2 ñì3 ïåðîêñèäà âîäîðîäà ñ ïîìîùüþ ìåðíîãî öè-

ëèíäðà îáúåìîì 10 ñì3.

Âûáîð ìàññû íàâåñêè äëÿ îáåñïå÷åíèÿ íåîá-

õîäèìîé ÷óâñòâèòåëüíîñòè àíàëèçà çàâèñèò îò

âèäà ïðîäóêòà, îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà è òèïà

èñïîëüçóåìîé ñèñòåìû ìèêðîâîëíîâîãî ðàçëîæå-

íèÿ. Â ÃÎÑÒ 31671–2012 ïðèâåäåíû îñíîâíûå

ðåêîìåíäàöèè ïî âûáîðó ìàññû íàâåñêè ïðîáû

äëÿ ìèêðîâîëíîâîé ìèíåðàëèçàöèè.

Ïîñëå ìèêðîâîëíîâîãî ðàçëîæåíèÿ ìèíåðà-

ëèçàòû ïåðåíîñÿò èç àâòîêëàâîâ â ñòàêàíû âìå-

ñòèìîñòüþ 100 ñì3, íàêðûâàþò ÷àñîâûì ñòåêëîì,

óïàðèâàþò íà ýëåêòðîïëèòêå ïðèáëèçèòåëüíî äî
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Òàáëèöà 1. Àíàëèòè÷åñêèå ëèíèè è óñëîâèÿ îïðåäåëå-

íèÿ ìàêðî- è ìèêðîýëåìåíòîâ

Äëèíà âîëíû

àíàëèòè÷åñêîé

ëèíèè, íì

Âðåìÿ

ñ÷èòû-

âàíèÿ, ñ

Ïîòîê ïî-

äà÷è ãàçà

â ðàñïû-

ëèòåëü,

äì3/ìèí

Òèï

êîððåêöèè

ôîíà

P I 213,618 10 0,45 Àâòî

K I 766,491 3 0,55 Àâòî

Ca I 422,253 430,253 3 0,75 Àâòî

Na I 568,820 589,592 3 0,55 Àâòî «Ëåâî»

è «ïðàâî»

Mg II 279,553 3 0,55 Àâòî

Fe I 371,993 3 0,85 Àâòî

Cu I 324,754 327,395 5 0,75 «Ïðàâî» Àâòî

Zn I 213,857 481,053 3 0,50 Àâòî

Cr I 425,433 3 1,00 Àâòî

Sn I 303,412 3 0,80 Àâòî

Cd I 228,802 10 0,60 Àâòî

Pb I 405,781 10 0,80 «Ëåâî» è

«ïðàâî»

Mn I 403,076 5 0,90 Àâòî

Òàáëèöà 2. Êîíöåíòðàöèè îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ â

ãðàäóèðîâî÷íûõ ðàñòâîðàõ (ìêã/ñì3)

Íîìåð

ðàñòâîðà

Ýëåìåíò

K, Ca,

Na
P Mg Fe, Cd Zn, Sn

Cu, Pb,

Cr, Mn

1 1,0 2,0 0,5 0,02 0,20 0,01

2 2,0 4,0 1,0 0,04 0,40 0,02

3 10,0 20 5,0 0,20 2,0 0,10

4 20 50 10,0 0,40 4,0 0,20

5 100 100 50 2,0 20,0 1,0

à

P I 213,618 íì

Cd I 228,802 íì

Pb I 405,781 íì

Äëèíà âîëíû, íì

Äëèíà âîëíû, íì

Äëèíà âîëíû, íì

È
í

ò
å
í

ñ
è

â
í

î
ñ
ò
ü
,

î
ò
í

.
å
ä
.

È
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ä
.

È
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ü
,

î
ò
í

.
å
ä
.

á

â

Ñïåêòðû ýëåìåíòîâ, ïîëó÷åííûå ïðè ââåäåíèè â ïëàç-

ìó ãðàóäèðîâî÷íûõ ðàñòâîðîâ: à — ôîñôàò-èîíîâ

(12,3 ìã/äì3); á — èîíîâ êàäìèÿ (0,2 ìã/äì3); â — èîíîâ

ñâèíöà (0,2 ìã/äì3)



îáúåìà 5 ñì3 è êîëè÷åñòâåííî ïåðåíîñÿò â ìåð-

íûå êîëáû íà 25 èëè 100 ñì3 (â çàâèñèìîñòè îò

ïðåäïîëàãàåìîãî ñîäåðæàíèÿ îïðåäåëÿåìûõ ýëå-

ìåíòîâ), äîâîäÿ îáúåì ðàñòâîðà äî ìåòêè 1 %-íîé

àçîòíîé êèñëîòîé.

Ìíîãîýëåìåíòíûå ãðàäóèðîâî÷íûå ðàñòâîðû

äëÿ ñåðèé ìàêðîýëåìåíòîâ (K, Ca, Na, Mg) è ìèê-

ðîýëåìåíòîâ (Fe, Cu, Zn, Cr, Sn, Cd, Pb, Mn) ãîòî-

âÿò ðàçáàâëåíèåì ñîîòâåòñòâóþùèõ ÃÑÎ. Äëÿ

ïðèãîòîâëåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ ðàñòâîðîâ ôîñ-

ôîðà ïðåäâàðèòåëüíî ãîòîâÿò ðàáî÷èé ðàñòâîð,

ðàçáàâëÿÿ 30 ñì3 ÃÑÎ ñîñòàâà ôîñôàò-èîíîâ äåè-

îíèçîâàííîé âîäîé â êîëáå îáúåìîì 100 ñì3, ÷òî

â ïåðåñ÷åòå íà ôîñôîð ñîîòâåòñòâóåò êîíöåíòðà-

öèè 97,8 ìêã/ñì3. Íîìèíàëüíûå êîíöåíòðàöèè

îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ â ãðàäóèðîâî÷íûõ ðàñ-

òâîðàõ ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 2.

Òèï àïïðîêñèìàöèè ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñè-

ìîñòè âûáèðàþò ñ ïîìîùüþ ïðîãðàììíîãî îáåñ-

ïå÷åíèÿ MP Expert; ïðè ýòîì îíà äîëæíà îòâå-

÷àòü óêàçàííûì êðèòåðèÿì ïðèåìëåìîñòè, â êà-

÷åñòâå êîòîðûõ óñòàíàâëèâàþò çíà÷åíèå êîýô-

ôèöèåíòà êîððåëÿöèè íå ìåíåå 0,999, à òàêæå

çíà÷åíèå êîýôôèöèåíòà, îòðàæàþùåãî îòêëî-

íåíèå ðàññ÷èòàííîé àâòîìàòè÷åñêè êîíöåíòðà-

öèè ýëåìåíòà â ãðàäóèðîâî÷íîì ðàñòâîðå îò äåé-

ñòâèòåëüíîé, êîòîðîå íå äîëæíî ïðåâûøàòü 10 %

ïðè êîíöåíòðàöèè ýëåìåíòà íå áîëåå 1,0 ìã/äì3 è

5 % — ïðè êîíöåíòðàöèè áîëåå 1,0 ìã/äì3.

Ãðàäóèðîâî÷íûå è àíàëèçèðóåìûå ðàñòâîðû

ââîäÿò â ñïåêòðîìåòð è ðåãèñòðèðóþò èçëó÷åíèå

íà äëèíàõ âîëí, ïðèâåäåííûõ â òàáë. 1. Ïðîâîäÿò

äâà ïàðàëëåëüíûõ îïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòîâ â ðàñ-

òâîðàõ, ïîëó÷åííûõ ïðè ðàçëîæåíèè äâóõ íàâå-

ñîê îáðàçöà, ñ ó÷åòîì õîëîñòîé ïðîáû. Ðåçóëüòàò

èçìåðåíèÿ àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà ïðèçíàþò

ïðèåìëåìûì, åñëè îòíîñèòåëüíîå ñòàíäàðòíîå

îòêëîíåíèå, âû÷èñëÿåìîå àâòîìàòè÷åñêè ñ ïî-

ìîùüþ ÏÎ è âûâîäèìîå â ìîäàëüíîì îêíå, íå

ïðåâûøàåò 5 %. Êîððåêöèÿ ôîíîâîé ëèíèè ïðî-

âîäèòñÿ àâòîìàòè÷åñêè â ÏÎ ñïåêòðîìåòðà MP
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Òàáëèöà 4. Ðåçóëüòàòû (ìã/êã) ñëè÷èòåëüíûõ ìåæìåòîä-

íûõ èñïûòàíèé îáðàçöîâ ïðîäóêòîâ ïèòàíèÿ

Íàèìåíîâàíèå

ïðîäóêöèè

Îïðåäå-

ëÿåìûé

ýëåìåíò

ÀÀÑ ÌÏ-ÀÝÑ

Ñìåñü

äëÿ äåòñêîãî

ïèòàíèÿ

K 5240 ± 520 5252

Ca 4070 ± 410 4171

Na 1330 ± 130 1250

Mg 380 ± 38 345

Fe 37,0 ± 3,7 38,4

Cu 2,7 ± 0,3 2,9

Mn 0,57 ± 0,06 0,56

Ïþðå

èç ãîâÿäèíû

äëÿ äåòñêîãî

ïèòàíèÿ

K 1530 ± 150 1423

Mg 104 ± 10 98

Cu Ìåíåå 0,5 0,4

Zn 19,7 ± 2,0 21,7

Mn 0,47 ± 0,05 0,44

Pb Ìåíåå 0,2 0,1

Ñàéðà

íàòóðàëüíàÿ

êîíñåðâè-

ðîâàííàÿ

K 2220 ± 220 2304

Mg 446 ± 45 405

Sn Ìåíåå 50 1,0

Cr Ìåíåå 0,1 0,004

Ãîâÿäèíà

îõëàæäåííàÿ

P — 2028 (ÑÔ —

2096 ± 307)

Mg 252 ± 25 227

Cu 0,59 ± 0,06 0,54

Zn 44,0 ± 4,4 43,0

Pb Ìåíåå 0,1 0,072

Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû àíàëèçà (ìã/êã) ÑÎ ïðîäóêòîâ ïèòàíèÿ ìåòîäîì ÌÏ-ÀÝÑ (n = 5; P = 0,95)

Îïðåäåëÿåìûé

ýëåìåíò

Ñòåðèëèçîâàííûå ñëèâêè LGC7104 Ãîâÿæüÿ ïå÷åíü BCR-185R Ìÿñî ìèäèé ERM-CE278k

Àòòåñòîâàíî Íàéäåíî Àòòåñòîâàíî Íàéäåíî Àòòåñòîâàíî Íàéäåíî

P 823 ± 44 847 ± 24 — — — —

K 1160 ± 100 1109 ± 51 — — — —

Ca 845 ± 36 852 ± 7 — — — —

Na 505 ± 37 490 ± 15 — — — —

Mg 84 ± 4 85 ± 1 — — — —

Fe — — — — 161 ± 8 163 ± 4

Cu — — 277 ± 5 274 ± 3 5,98 ± 0,27 5,80 ± 0,18

Zn 3,1 ± 0,4 2,9 ± 0,2 138,6 ± 2,1 136,6 ± 2,0 71 ± 4 71 ± 2

Cr — — — — 0,73 ± 0,22 0,86 ± 0,19

Cd — — 0,544 ± 0,017 0,550 ± 0,006 0,336 ± 0,025 0,333 ± 0,019

Pb — — 0,172 ± 0,009 0,165 ± 0,007 2,18 ± 0,18 2,18 ± 0,07

Mn — — 11,07 ± 0,29 11,10 ± 0,23 4,88 ± 0,24 4,97 ± 0,20



Expert. Âèä ðåãèñòðèðóåìûõ ñïåêòðîâ ïðåäñòàâ-

ëåí íà ïðèìåðå ôîñôîðà, êàäìèÿ è ñâèíöà íà

ðèñóíêå.

Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ýëåìåíòîâ ïðè âû-

áðàííûõ óñëîâèÿõ àíàëèçà (ìêã/äì3) ðàññ÷èòûâà-

ëè êàê cîáí = 3ó/b, ãäå ó — ñòàíäàðòíîå îòêëî-

íåíèå ïðè èçìåðåíèè ôîíîâîãî ñèãíàëà (n = 10),

b — êîýôôèöèåíò èíñòðóìåíòàëüíîé ÷óâñòâè-

òåëüíîñòè: K — 66,1; Na — 90,1; Ca — 42,0; Mg —

7,8; Fe — 2,4; Cu — 1,8; Mn — 0,3; Zn — 4,2; Cd —

5,1; Pb — 2,1; Cr — 0,6; Sn — 13,5; P — 381.

Ïðàâèëüíîñòü ìåòîäèêè ïîäòâåðæäåíà àíà-

ëèçîì ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ïðîäóêòîâ ïèòàíèÿ

(òàáë. 3), à òàêæå ñëè÷èòåëüíûìè ìåæëàáîðàòîð-

íûìè ýêñïåðèìåíòàìè ñ èñïîëüçîâàíèåì ìåòîäîâ

àòîìíî-àáñîðáöèîííîé ñïåêòðîìåòðèè è ñïåêòðî-

ôîòîìåòðèè (òàáë. 4), ïðîâåäåííûìè â Èñïûòà-

òåëüíîé ëàáîðàòîðèè ïèùåâûõ ïðîäóêòîâ, ñûðüÿ

è ìàòåðèàëîâ ÔÁÓ «Òåñò-Ñ.-Ïåòåðáóðã» (àòòå-

ñòàò àêêðåäèòàöèè ¹ ÐÎÑÑ RU.0001.21ÏÍ87) â

ñîîòâåòñòâèè ñ îôèöèàëüíûìè ìåòîäèêàìè, ðå-

êîìåíäîâàííûìè òåõíè÷åñêèìè ðåãëàìåíòàìè

Òàìîæåííîãî ñîþçà (ÒÐ ÒÑ).

Â îòíîøåíèè ÷óâñòâèòåëüíîñòè ìåòîäà áûëè

âûÿâëåíû îãðàíè÷åíèÿ ïðè îïðåäåëåíèè Pb è

Mn â äåòñêèõ ìîëî÷íûõ ñìåñÿõ. Îïðåäåëåíèå Cd

ðåêîìåíäóåòñÿ ïðîâîäèòü â ïðîäóêòàõ ïèòàíèÿ,

íîðìà ñîäåðæàíèÿ â êîòîðûõ ñîñòàâëÿåò íå ìåíåå

0,2 ìã/êã ñîãëàñíî ñòàíäàðòàì [2 – 6]; äëÿ äðóãèõ

ãðóïï ïðîäóêòîâ ïðè îïðåäåëåíèè Cd ïîòðåáóåò-

ñÿ èñïîëüçîâàòü êëàññè÷åñêèå ñïîñîáû ìèíåðàëè-

çàöèè ïðîáû (ñóõàÿ èëè ìîêðàÿ ìèíåðàëèçàöèÿ)

ñ óâåëè÷åíèåì ìàññû íàâåñêè. Âî âñåõ îñòàëüíûõ

ñëó÷àÿõ ìåòîä ïîçâîëÿåò äîáèòüñÿ íåîáõîäèìîé

÷óâñòâèòåëüíîñòè äëÿ êîíòðîëÿ êà÷åñòâà è áåçî-

ïàñíîñòè ïèùåâîé ïðîäóêöèè â ñîîòâåòñòâèè ñ

òðåáîâàíèÿìè íîðìàòèâíîé äîêóìåíòàöèè. Äàí-

íûå ïî äèàïàçîíàì îïðåäåëÿåìûõ ñîäåðæàíèé, à

òàêæå ïîêàçàòåëÿì òî÷íîñòè è ïðåöèçèîííîñòè,

ðàññ÷èòàííûì â ñîîòâåòñòâèè ñ ðåêîìåíäàöèÿìè

ÑÈÒÀÊ [21] è ÐÌÃ 61–2010, ïðèâåäåíû â òàáë. 5.

Òàêèì îáðàçîì, ðàçðàáîòàíà ìåòîäèêà èçìå-

ðåíèé, êîòîðàÿ ïîçâîëÿåò èñïîëüçîâàòü ìåòîä

ÌÏ-ÀÝÑ äëÿ îñóùåñòâëåíèÿ êîíòðîëÿ áåçîïàñíî-

ñòè è îöåíêè ïèùåâîé öåííîñòè ïðîäóêòîâ ïèòà-

íèÿ æèâîòíîãî ïðîèñõîæäåíèÿ, îáåñïå÷èâàÿ âû-

ñîêèå ïîêàçàòåëè òî÷íîñòè è ïðàâèëüíîñòè, ïîä-

òâåðæäåííûå ïðîöåäóðîé ìåòðîëîãè÷åñêîé àòòå-

ñòàöèè. Êîíòðîëü êà÷åñòâà è áåçîïàñíîñòè ïðî-

äóêòîâ ïèòàíèÿ ïðåäñòàâëÿåò îäíó èç îñíîâíûõ

çàäà÷ ëàáîðàòîðèé ãîñóäàðñòâåííîãî êîíòðîëÿ

(Öåíòðîâ ãèãèåíû è âåòåðèíàðíûõ ñòàíöèé). Ìå-

òîä ÌÏ-ÀÝÑ ÿâëÿåòñÿ îïòèìàëüíûì ðåøåíèåì

äëÿ ëàáîðàòîðèé äàííîãî ïðîôèëÿ: â òàíäåìå ñ

ÀÀÑ ñ ÝÒÀ îí ìîæåò ñëóæèòü ïîëíîöåííîé çàìå-

íîé ìåòîäàì ÏÀÀÑ è ÈÑÏ-ÀÝÑ. Åãî ïðåèìóùå-

ñòâàìè ÿâëÿþòñÿ âûñîêàÿ ïðîèçâîäèòåëüíîñòü è

íèçêàÿ ñåáåñòîèìîñòü àíàëèçà ïðè îïðåäåëåíèè

øèðîêîãî êðóãà ýëåìåíòîâ.
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Òàáëèöà 5. Ìåòðîëîãè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ðàçðàáî-

òàííîé ìåòîäèêè

Îïðåäå-

ëÿåìûé

ýëåìåíò

Äèàïàçîí

îïðåäåëÿåìûõ

ñîäåðæàíèé,

ìã/êã

Îòíîñè-

òåëüíàÿ ðàñ-

øèðåííàÿ

íåîïðåäå-

ëåííîñòü

èçìåðåíèé

(ïðè êîýô-

ôèöèåíòå

îõâàòà

k = 2) U0, %

Ïðåäåë

ïîâòîðÿ-

åìîñòè

ðåçóëüòà-

òîâ åäè-

íè÷íûõ

èçìåðå-

íèé, r, %

Ïðåäåë

ïðîìåæó-

òî÷íîé

ïðåöèçè-

îííîñòè

ðåçóëüòà-

òîâ èçìåðå-

íèé (âðåìÿ,

ãðàäóèðîâ-

êà), R
ÒÑ

, %

P 100 – 5,0 · 103 30 15 25

K 100 – 1,0 · 104 30 15 25

Ca 100 – 1,0 · 104 30 15 25

Na 100 – 1,0 · 104 30 15 25

Mg 50 – 1,0 · 103 30 15 25

Fe 1,0 – 200 30 15 25

Cu 0,3 – 1,0 30 20 25

Ñâ. 1,0 – 50 30 15 25

Zn 2,5 – 200 30 15 25

Cr 0,10 – 1,0 30 20 30

Sn 50 – 500 30 15 25

Cd 0,10 – 2,0 30 20 30

Pb 0,10 – 1,0 30 20 30

Ñâ. 1,0 – 10 30 15 25

Mn 0,04 – 0,10 35 25 30

Ñâ. 0,10 – 1,0 30 20 30



9. Ñâèäåòåëüñòâî îá àòòåñòàöèè ÌÈ ¹ 205-39/RA.RU.311787-

2016/2016. Ìåòîäèêà èçìåðåíèé ìàññîâîé êîíöåíòðàöèè ìå-

òàëëîâ ìåòîäîì àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ ìèê-

ðîâîëíîâîé ïëàçìîé â ïèòüåâîé âîäå, ïðèðîäíîé (ïîâåðõíî-

ñòíîé è ïîäçåìíîé) âîäå è âîäå äëÿ ôàðìàöåâòè÷åñêîãî ïðî-

èçâîäñòâà. — Óòâ. 18.11.2016.

10. Ñâèäåòåëüñòâî îá àòòåñòàöèè ÌÈ ¹ 205-40/RA.RU.311787-

2016/2016. Ìåòîäèêà èçìåðåíèé ìàññîâîé äîëè ìåòàëëîâ ìå-

òîäîì àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ ìèêðîâîëíîâîé

ïëàçìîé â ïðîáàõ ïî÷â è ãðóíòîâ. — Óòâ. 28.11.2016.

11. Ñâèäåòåëüñòâî îá àòòåñòàöèè ÌÈ ¹ 957/243 — (RA.RU.

310494) — 2018. Ìåòîäèêà èçìåðåíèé ìàññîâîé äîëè Au, Pt,

Pd â ãîðíûõ ïîðîäàõ, ðóäàõ è ïðîäóêòàõ èõ ïåðåðàáîòêè ìå-

òîäîì àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ ìèêðîâîëíîâîé

ïëàçìîé ñ ïðåäâàðèòåëüíûì ïðîáèðíûì êîíöåíòðèðîâàíè-

åì (êîëëåêòèðîâàíèåì) â ñåðåáðÿíûé êîðîëåê. ÌÈ Agilent/

243-09-2018. — Óòâ. 26.02.2018.

12. Ñâèäåòåëüñòâî îá àòòåñòàöèè ÌÈ ¹ 956/243 —

(RA.RU.310494) — 2018. Ìåòîäèêà èçìåðåíèé ìàññîâîé äîëè

ýëåìåíòîâ â ãîðíûõ ïîðîäàõ, ðóäàõ è ïðîäóêòàõ èõ ïåðåðà-

áîòêè ìåòîäîì àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ ìèêðî-

âîëíîâîé ïëàçìîé. ÌÈ Agilent/243-08-2018. — Óòâ.

26.02.2018.

13. Heredia J. Z., Cina M., Savio M., et al. Ultrasound-assisted

pretreatment for multielement determination in maize seed

samples by microwave plasma atomic emission spectrometry

(MPAES) / Microchem. J. 2016. Vol. 129. P. 78 – 82.

14. Ozbek N., Akman S. Microwave plasma atomic emission spec-

trometric determination of Ca, K and Mg in various cheese vari-

eties / Food Chem. 2016. Vol. 192. P. 295 – 298.

15. Ozbek N., Akman S. Method development for the determina-

tion of calcium, copper, magnesium, manganese, iron, potassi-

um, phosphorus and zinc in different types of breads by micro-

wave induced plasma-atomic emission spectrometry / Food

Chem. 2016. Vol. 200. P. 245 – 248.

16. Esperanza M. G., Barrientos E. Y., Wrobel K., et al. Deter-

mination of total arsenic and speciation analysis in Mexican

maize tortillas by hydride generation — microwave plasma ato-

mic emission spectrometry and high performance liquid chro-

matography — inductively coupled plasma — mass spectro-

metry / Anal. Methods. 2017. N 9. P. 2059 – 2068.

17. Gallego Rios S. E., Penuela G. A., Ramirez Botero C. M.

Method validation for the determination of mercury, cadmium,

lead, arsenic, copper, iron, and zinc in fish through micro-

wave-induced plasma optical emission spectrometry (MIP OES)

/ Food Anal. Methods. 2017. Vol. 10. N 10. P. 3407 – 3414.

18. Goncalves D. A., McSweeney T., Santos M. C., et al.

Standard dilution analysis of beverages by microwave-induced

plasma optical emission spectrometry / Anal. Chim. Acta. 2016.

Vol. 909. P. 24 – 29.

19. Ozbek N., Akman S. Determination of boron in Turkish

wines by microwave plasma atomic emission spectrometry /

LWT — Food Sci. Technol. 2015. Vol. 61. P. 532 – 535.

20. Williams C. B., Wittmann T. G., McSweeney T., et al.

Dry ashing and microwave-induced plasma optical emission

spectrometry as a fast and cost-effective strategy for trace ele-

ment analysis / Microchem. J. 2017. Vol. 132. P. 15 – 19.

21. Ðóêîâîäñòâî ÅÂÐÀÕÈÌ/ÑÈÒÀÊ. Êîëè÷åñòâåííîå îïèñàíèå

íåîïðåäåëåííîñòè â àíàëèòè÷åñêèõ èçìåðåíèÿõ. — ÑÏá:

ÖÎÏ «Ïðîôåññèÿ», 2016. — 312 ñ.
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