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М е т о д и ч е с к и е  у к а з а н и я  р а з р а б о т а н ы  в И н с т и т у т е  п и с а н и я  

А М Н  С С С Р  ( р у к . л а б о р а т о р и и  г и г и е н и ч е с к и х  и с с л е д о в а н и й  и м п о р т и 

р у е м ы х  п и щ е в ы х  п р о д у к т о в  к а н д и д а т  х и м и ч е с к и х  н а у к  К . И . Э л л е р ,

с т . н а у ч н ы й  с о т р у д н и к , к а н д и д а т  м е д и ц и н с к и х  н а у к  Л . Г . Л е в и н ,  

м л а д ш и й  н а у ч н ы й  с о т р у д н и к  В . В . П и м е н о в а ,  с т . л а б о р а н т  Н . И * М у з ы -

ч е н к о ) .

П р е д н а з н а ч е н ы  д л я  и с п о л ь з о в а н и я  л а б о р а т о р и я м и  с а н и т а р н о -  

э п и д е м и о л о г и ч е с к и х  с т а н ц и й  и  и н с т и т у т а м и  при к о н т р о л е  за з а г 

р я з н е н и е м  з е р н а  и з е р н о п р о д у к т с в  м о ч е в о й  кислотой.



"УТВЕРЖДАЮ"
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М Е Т О Д И Ч Е С К И Е  У К А З А Н И Я

по ошружЕтшддатиФИШщ м апрвмлш ю солш ш т
М О Ч Е В О Й  К И С Л О Т Ы  И  З Е Р Н Е  И  З Е Р Н О П Р О Д У К Т А Х

М о ч е в а я  к и с л о т а  -  е с т е с т в е н н ы й  п р о д у к т  о б м е н а  н у ю ш и я о в н х  к и с 

л о т  у  ч е л о в е к а ,  ж и в о т н ы х  и н а с е к о м ы х .  Н а л и ч и е  м о ч е в о й  к и с л о т ы  в  

з е р н е  и  з е р н о п р о д у к т а х  р а с с м а т р и в а е т с я  к а к  о д и н  и з  п о к а з а т е л е й  ю с  

з а г р я з н е н н о с т и  п р о д у к т а м и  ж и з н е д е я т е л ь н о с т и  н а с е к о м ы х .

М о ч е в а я  к и с л о т а  ( 2 , 6 , 7 - т р и г и д р о к с и п у р и н ) , С $ Н 40 з ^ 4 . м о л е к у л я р 

н а я  м а с с а  1 6 8 Л 2 , п р е д с т а в л я е т  с о б о й  б е с ц в е т н о е  к р и с т а л л и ч е с к о е  в е 

щ е с т в о ,  м а л о р а с т в о р и м о е  в в о д е  ( 6 , 4 5  м г / Ю О м я  п р и  3 ? ° С ;  8 0  м г / 1 0 0  

м л  п р и  Ю 0 ° С ) ,  н е р а с т в о р и м о е  в с п и р т е  и  э фире, л е г к о  р а с т в о р и м о е  в  

щ е л о ч а х .  М а к с и м у м  п о г л о щ е н и я  У Ф - с в е т а  п р и  д л и н е  в о л н ы  2 8 2  нм.

В  о с н о в е  п р е д л а г а е м о г о  м е т о д а  а н а л и з а  м о ч е в о й  к и с л о т ы  л е ж и т  

п р я м о е  о п р е д е л е н и е  с п о м о щ ь ю  в ы с о к о э ф ф е к т и в н о й  ж и д к о с т н о й  х р о м а т о 

г р а ф и и  ( В З Ю О .  П р е д е л  о б н а р у ж е н и я  м е т о д а  -  0 , 1  мг$, о т н о с и т е л ь н о е  

с т а н д а р т н о е  о т к л о н е н и е  0 , 0 7  -  0,10. С т е п е н ь  и з в л е ч е н и я  д о б а в л е н н о й  

к  о б р а з ц у  м о ч е в о й  к и с л о т ы  90 - 9 3 ^ ,  П р о д о л ж и т е л ь н о с т ь  а н а л и з а  - 4 5  мин.

М е т о д  в к л ю ч а е т  с л е д у ю щ и е  этапы:

-  э к с т р а к ц и ю  о б р а з ц а  к и п я щ е й  в о д о й ,

-  р а з д е л е н и е ,  и д е н т и ф и к а ц и ю  и  о п р е д е л е н и е  с о д е р ж а н и я  м о ч е в о й  

к и с л о т ы  с п о м о щ ь ю  В Э Ж Х  н а  с и л и к а г е л е ,  х и м и ч е с к и  с в я з а н н о м  с о к т а д е -  

ц и л с и л а н о м  с У Ф - д е т е к т о р о м  п р и  д л и н е  в о л н ы  2 8 2  нм.

М е т о д и ч е с к и е  у к а з а н и я  п р е д н а з н а ч е н ы  д л я  л а б о р а т о р и й  с а н и т а р н о -  

э п и д е м и о л о г и ч е с к и х  с т а н ц и й  и  н а у ч н о - и с с л е д о в а т е л ь с к и х  и н с т и т у т о в  

п р и  к о н т р о л е  з а  з а г р я з н е н и е м  з е р н а  и з е р н о п р о д у к т о в  м о ч е в о й  к и с л о 

той.
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О Б О Р У Д О В А Н И Е  И  М А Т Е Р И А Л Ы

1, Ж и д к о с т н ы й  х р о м а т о г р а ф  " А л ь т е к с ” , м о д е л ь  3 3 6  и л и  д р у г о й  х р о м а т о 

г р а ф  с а н а л о г и ч н ы м и  п а р а м е т р а м и ,  к о л о н к а  и  п р е д к о л о н к а  с с и л и к а 

г е л е м  т и п а  " У л ь т р а с ф е р а  О Д С ” с р а з м е р о м  ч а с т и ц  5 мкм ,  д л и н а  к о л о н 

ки 2 5  см, п р е д к о л о н к и  -  4 , 5  см, в н у т р е н н и й  д и а м е т р  -  0 , 4 6  см; 

у л ь т р а ф и о л е т о в ы й  д е т е к т о р  * К р а т о с и , м о д е л ь  £ F - 7 5 7  или д р у г о й  д е 

т е к т о р  с а н а л о г и ч н ы м и  п а р а м е т р а м и ,

2, М и к р о ш п р и ц  Ш - 1 0  н а  Ю м к л ,

3, К о л б ы  п л о с к о д о н н ы е  к о н и ч е с к и е  н а  5 0 0  ж с Н Ш  29, т и п  К н К Ш  2 5 0 - 2 9 /

3 2  по Г О С Т  1 0 3 9 4 - 7 4 .

4* Ц и л и н д р ы  м е р н ы е  н а  5 0 0  мд, т и п  2 - 1 0 0  п о  Г О С Т  1 7 7 0 - 7 4 .

5 . М очевая к и с л о т а

6. К и с л о т а  у к с у с н а я  "хч" п о  Г О С Т  6 1 - 7 5

7. Н а т р и й  у к с у с н о к и с л ы й  ( н а т р и я  а ц е т а т ) ,  3 - в о д н ы й  " х ч 1* п о  Г О С Т  1 9 9 - 7 8 .

I .  ЭКСТРАКЦИЯ

П р и  о т б о р е  п р о б ы  д л я  а н а л и з а  с л е д у е т  р у к о в о д с т в о в а т ь с я  т р е б о в а 

н и я м и  Г О С Т а  1 2 4 3 0 - 6 6  " С е л ь с к о х о з я й с т в е н н а я  п р о д у к ц и я . М е т о д ы  о т б о р а  

о б р а з ц о в  п р и  к а р а н т и н н о м  д о с м о т р е  и э к с п е р т и з е " .  Н а в е с к у  о т о б р а н н о й  

п р о б ы  ( Ю г )  п о м е щ а ю т  в  п л о с к о д о н н у ю  к о н и ч е с к у ю  к о л б у  н а  5 0 0  м л , д о б а в 

л я ю т  3 0 0  м л  д и с т и л л и р о в а н н о й  в о д ы  и  н а г р е в а ю т  п р и  к и п е н и и  в  т е ч е н и е  

1 0  м и н у т .  П о с л е  о х л а ж д е н и я  д о  2 5 ° С  э к с т р а к т  ф и л ь т р у ю т  ч е р е з  с к л а д ч а 

т ы й  б у м а ж н ы й  ф и л ь т р ,

2 , О Б Н А Р У Ж Е Н И Е  И  К О Л И Ч Е С Т В Е Н Н О Е  О П Р Е Д Е Л Е Н И Е  

М О Ч Е В О Й  К И С Л О Т Ы

2,1, П р и г о т о в л е н и е  с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р а  м о ч е в о й  к и с л о т ы .

С т а н д а р т н ы й  р а с т в о р  м о ч е в о й  к и с л о т ы  г о т о в я т  с л е д у ю щ и м  о б р а з о м :  

н а в е с к у  2  м г  к р и с т а л л и ч е с к о й  м о ч е в о й  к и с л о т ы  п о м е щ а ю т  в м е р н у ю  к о л б у  

н а  1 0 0  мл, р а с т в о р я ю т  в в о д е  и  д о в о д я т  в о д о й  д о  м е т к и .  К о н ц е н т р а ц и я  

м о ч е в о й  к и с л о т ы  в п о л у ч е н н о м  с т а н д а р т н о м  р а с т в о р е  2 0  м к г / м л  и л и
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2 0  н г / м к л .

Р а б о ч и й  р а с т в о р  м о ч е в о й  к и с л о т ы  д л я  В Э Ю  г о т о в я т  с л е д у ю щ и м  о б 

р а з о м :  2 , 5  м л  с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р а  м о ч е в о й  к и с л о т ы  с  к о н ц е н т р а ц и е й  

2 0  н г / м к л  п о м е щ а ю т  в  м е р н у ю  к о л б у  н а  2 5  м л  и  д о в о д я т  в о д о й  д о  метки. 

К о н ц е н т р а ц и я  м о ч е в о й  к и с л о т ы  в  п о л у ч е н н о м  р а с т в о р е  2 н г / м к л .

С т а н д а р т н ы е  р а с т в о р ы  х р а н я т  в х о л о д и л ь н и к е  п р и  т е м п е р а т у р е  

+ 5  -  + Ю ° С .  С р о к  г о д н о с т и  с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р а  д о  I года.

2.2. П р и г о т о в л е н и е  п о д в и ж н о й  Ф а з ы  д л я  В Э Д .

В  м е р н у ю  к о л б у  н а  5 0 0  м л  д о б а в л я ю т  4 , 2  м л  у к с у с н о й  к и с л о т ы  

и  1 3 , 4  м г  у к с у с н о к и с л о г о  н а т р и я  3 - в о д н о г о ,  о б ъ е м  д о в о д я т  д и с т и л л и 

р о в а н н о й  в о д о й  д о  м е т к и  и  т щ а т е л ь н о  п е р е м е ш и в а ю т .  3 4 , 6  м л  п о д у ч е н 

н о г о  р а с т в о р а  п о м е щ а ю т  в  м е р н у ю  к о л б у  н а  5 0 0  м л  и  о б ъ е м  д о в о д я т  д и с 

т и л л и р о в а н н о й  в о д о й  д о  м е т к и *  П о л у ч е н н ы й  р а с т в о р  п о д в и ж н о й  ф а з ы  

( а ц е т а т н ы й  б у ф е р )  д о л ж е н  и м е т ь  p H  5,8. П р и  н е о б х о д и м о с т и  p H  р а с т в о 

р а  д о в о д я т  д о  p H  5 , 8  д о б а в л е н и е м  I M  р а с т в о р а  у к с у с н о й  к и с л о т ы  с и с 

п о л ь з о в а н и е м  д л я  к о н т р о л я  p H - м е т р а .  П о д в и ж н у ю  ф а з у  с л е д у е т  ф и л ь т р о 

в а т ь  ч е р е з  б у м а ж н ы й  ф и л ь т р  п е р е д  п р о в е д е н и е м  ВЗЙХ.

2.3. П р о в е д е н и е  В Ж Х .

У с л о в и я  ВЗЮС: к о л о н к а  и  п р е д к о л о н к а  " У л ь т р а с ф е р а  О Д С " , п о д в и ж 

н а я  ф а з а  0 , 0 4  М  в о д н ы й  р а с т в о р  а ц е т а т н о г о  б у ф е р а ,  p H  5,8, с к о р о с т ь  

п о д в и ж н о й  ф а з ы  I м л / м и н . , У Ф  д е т е к т о р ,  д л и н а  в о л н ы  2 8 2  нм, ш к а л а  

ч у в с т в и т е л ь н о с т и  -  0 , 0 1  и л и  0 , 0 0 5  е д и н и ц  о п т и ч е с к о й  п л о т н о с т и .

Д л я  к а л и б р о в к и  п р и б о р а  в  х р о м а т о г р а ф  в в о д я т  1 , 3 , 6  м к л  с т а н д а р т 

н о г о  р а с т в о р а ,  ч т о  с о о т в е т с т в у е т  2 , 6 , 1 2  н г  м о ч е в о й  к и с л о т ы .  Д л я  

к а ж д о г о  к о л и ч е с т в а  с т а н д а р т а  о п р е д е л я ю т  в ы с о т у  п и к а  н а  х р о м а т о 

грам м е .  П р и  о п и с а н н ы х  в ы ш е  у с л о в и я х  В З Ю С  в р е м я  в ы х о д а  л и к а  м о ч е в о й  

к и с л о т ы  с о с т а в л я е т  9 - 1 0  м и н у т .

В  и н ж е к т о р  х р о м а т о г р а ф а  в в о д я т  5 - 2 0  м к л  э к с т р а к т а .



-  4  -

П р и  н а л и ч и и  п и к а  п а  х р о м а т о г р а м м е  а н а л и з и р у е м о г о  э к с т р а к т а ,  

с о в п а д а ю щ е г о  п о  в р е м е н и  в ы х о д а  с о  с т а н д а р т о м ,  о п р е д е л я ю т  е г о  в ы с е к

* *  ( k o d p >

Р а с ч е т  к о н ц е н т р а ц и и  м о ч е в о й  к и с л о т ы  в  о б р а з ц е  п р о в о д я т  п о  

ф о р м у л е :

С
Vi W

1 0 0  Л Г 0 Т .
где

V j  -  о б ъ е м  э к с т р а к т а ,  м л  ( 3 0 0  м и ) ,

У з  -  о б ъ е м  э к с т р а к т а ,  в в е д е н н ы й  в  х р о м а т о г р а ф ,  м к л  ( 5 * 2 0  м к л ) ,

nv -  м а с с а  с т а н д а р т а  м о ч е в о й  к и с л о т ы ,  в в е д е н н о й  в  х р о м а т о г р а ф ,  и г ,  

в ы с о т а  п и к е ,  с о о т в е т с т в у ю щ а я  д а н н о й  м а с с е  с т а н д а р т а ,  м м ,

К > б р . ~  ш с о т а  П 2 К а  м о ч е в о й  к и с л о т ы  и з  о б р а з ц а ,  м м ,

Е с л и  п и к  м о ч е в о й  к и с л о т ы  в  о б р а з ц е  в ы х о д и т  з а  п р е д е л  ш к а л ы  

с а м о п и с ц а ,  а н а л и з  п р о в о д я т  п о в т о р н о  п о с л е  р а з б а в л е н и я  р а с т в о р а  

э к с т р а к т а  в о д о й ,  т*е. п о с л е  у в е л и ч е н и я  о б ъ е м а  V j.

П е р е п е ч а т к а

Заи, Тип. М3 РСФСР Тир. 2 0 0
МУ 4072-86
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