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Предисловие
Цели, основные принципы и общие правила проведения работ по межгосударственной стандартизации установлены ГОСТ 1.0 «Межгосударственная     система стандартизации. Основные положения» и ГОСТ 1.2 «Межгосударственная система стандартизации. Стандарты межгосударственные, правила и рекомендации по межгосударственной стандартизации. Правила разработки, принятия, обновления и отмены»
Сведения о стандарте
1 РАЗРАБОТАН Федеральным государственным бюджетным учреждением «Всероссийский государственный Центр качества и стандартизации лекарственных средств для животных и кормов» (ФГБУ «ВГНКИ»)
2 ВНЕСЕН Федеральным агентством по техническому регулированию и метрологии (Росстандарт)
3 ПРИНЯТ Евразийским советом по стандартизации, метрологии и сертификации (протокол от                                         №                               )
За принятие проголосовали: 
	Краткое наименование
страны по МК
(ИСО 3166) 004–97
	Код страны по МК 
(ИСО 3166) 004–97
	Сокращенное наименование
национального органа
по стандартизации




















 

4 ВВЕДЕН ВПЕРВЫЕ

Информация о введении в действие (прекращении действия) настоящего стандарта и изменений к нему на территории указанных выше государств публикуется в указателях национальных стандартов, издаваемых в этих государствах, а также в сети Интернет на сайтах соответствующих национальных органов по стандартизации.
В случае пересмотра, изменения или отмены настоящего стандарта соответствующая информация будет опубликована на официальном интернет-сайте Межгосударственного совета по стандартизации, метрологии и сертификации в каталоге «Межгосударственные стандарты».
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Исключительное право официального опубликования настоящего стандарта на территории указанных выше государств принадлежит национальным (государственным) органам по стандартизации этих государств
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МЕЖГОСУДАРСТВЕННЫЙ СТАНДАРТ
	
КОРМА, КОМБИКОРМА, КОМБИКОРМОВОЕ СЫРЬЕ 
Определение содержания таурина методом высокоэффективной жидкостной хроматографии с флуориметрическим детектированием 
Feeds, compound feeds, material for compound feeds.
Determination of taurine content by method of high performance liquid
chromatography with fluorimetric detection


Дата введения — 
1 Область применения
Настоящий стандарт распространяется на корма, комбикорма, комбикормовое сырье, кормовые добавки для животных и устанавливает метод определения массовой доли таурина с помощью высокоэффективной жидкостной хроматографии с флуориметрическим детектированием (далее – ВЭЖХ) в диапазоне измерений от 25 до 1⋅106 мг/кг.    
2 Нормативные ссылки
В настоящем стандарте использованы нормативные ссылки на следующие межгосударственные стандарты:
ГОСТ 12.1.004 Система стандартов безопасности труда. Пожарная безопасность. Общие требования
ГОСТ 12.1.005 Система стандартов безопасности труда. Общие санитарно-гигиенические требования к воздуху рабочей зоны
ГОСТ 12.1.007 Система стандартов безопасности труда. Вредные вещества. Классификация и общие требования безопасности
ГОСТ 12.1.018 Система стандартов безопасности труда. Пожаровзрывобезопасность статического электричества. Общие требования
ГОСТ 12.1.019 Система стандартов безопасности труда. Электробезопасность. Общие требования и номенклатура видов защиты
ГОСТ 12.1.030 Система стандартов безопасности труда. Электробезопасность. Защитное заземление, зануление
ГОСТ 12.4.009 Система стандартов безопасности труда. Пожарная техника для защиты объектов. Основные виды. Размещение и обслуживание
ГОСТ 12.4.021 Система стандартов безопасности труда. Системы вентиляционные. Общие требования
ГОСТ OIML R 76-1 Государственная система обеспечения единства измерений. Весы неавтоматического действия. Часть 1. Метрологические и технические требования. Испытания
ГОСТ 61 Реактивы. Кислота уксусная. Технические условия
ГОСТ 199 Реактивы. Натрий уксуснокислый 3-водный. Технические условия
ГОСТ 1770 (ИСО 1042, ИСО 4788) Посуда мерная лабораторная стеклянная. Цилиндры, мензурки, колбы, пробирки. Общие технические условия
ГОСТ 4199 Реактивы. Натрий тетраборнокислый 10-водный. Технические условия
ГОСТ 4328 Реактивы. Натрия гидроокись. Технические условия
ГОСТ ИСО 5725-1 Точность (правильность и прецизионность) методов и результатов измерений. Часть 1. Основные положения и определения
ГОСТ ИСО 5725-2 Точность (правильность и прецизионность) методов и результатов измерений. Часть 2. Основной метод определения повторяемости и воспроизводимости стандартного метода измерений
ГОСТ ISO 7886-1 Шприцы инъекционные однократного применения стерильные. Часть 1. Шприцы для ручного использования
ГОСТ 13496.0 Комбикорма, комбикормовое сырье. Методы отбора проб
ГОСТ 28311 Дозаторы медицинские лабораторные. Общие технические требования и методы испытаний
Примечание – При пользовании настоящим стандартом целесообразно проверить действие ссылочных стандартов и классификаторов в сети Интернет  на официальном сайте Межгосударственного совета по стандартизации, метрологии и сертификации (www.easc.by), или в указателях национальных стандартов, издаваемых в государствах, указанных в предисловии, или на официальных сайтах соответствующих органов по стандартизации. Если на документ дана недатированная ссылка, то следует использовать документ, действующий на текущий момент, с учетом всех внесенных в него изменений. Если заменен ссылочный документ, на который дана датированная ссылка, то следует использовать указанную версию этого документа. Если после принятия настоящего стандарта в ссылочный документ, на который дана датированная ссылка, внесено изменение, затрагивающее положение, на которое дана ссылка, то это положение применяется без учета данного изменения. Если ссылочный документ отменен без замены, то положение, в котором дана ссылка на него, применяется в части, не затрагивающей эту ссылку. 

3 Сущность метода
Метод основан на экстракции таурина раствором соляной кислоты и дальнейшей предколоночной дериватизации о-фталевым альдегидом (ОРА) в присутствии 3-меркаптопропионовой кислоты. Анализ полученных образцов проводят методом высокоэффективной жидкостной хроматографии с флуориметрическим детектированием. Метод обработки хроматограмм – внешний стандарт.
4 Требования безопасности и условия выполнения измерений
4.1 Требования безопасности
На рабочем месте необходимо соблюдать требования техники безопасности при работе с химическими реагентами и правила общей техники безопасности при работе в химической лаборатории согласно ГОСТ 12.1.007. Содержание вредных веществ в воздухе не должно превышать допускаемых значений по ГОСТ 12.1.005.
Помещения, в которых проводят измерения и подготовку проб, должны быть оборудованы приточно-вытяжной вентиляцией в соответствии с ГОСТ 12.4.021, оснащены средствами пожаротушения по ГОСТ 12.4.009 и должны соответствовать требованиям пожарной безопасности по ГОСТ 12.1.004.
При работе с электроприборами следует соблюдать правила электробезопасности в соответствии с ГОСТ 12.1.019, ГОСТ 12.1.030, пожаровзрывобезопасности – по ГОСТ 12.1.018 и инструкции по эксплуатации приборов.
К выполнению измерений допускают специалистов, прошедших соответствующий инструктаж и изучивших инструкции по эксплуатации используемых приборов.
4.2 Требования к квалификации операторов
К проведению работ в соответствии с настоящим стандартом допускаются лица, имеющие высшее или среднее специальное образование по профилю выполняемых работ, прошедшие соответствующий инструктаж и освоившие выполнение всех операций, предусмотренных настоящим стандартом.
4.3 При проведении измерений в лаборатории должны быть соблюдены следующие условия:
- температура воздуха – от 15 °С до 25 °С; 
- относительная влажность воздуха – не более 80 %.
5 Средства измерений, вспомогательное оборудование, 
материалы, посуда и реактивы 
5.1 Для определения содержания таурина применяют следующие средства измерений, вспомогательное оборудование, материалы и посуду: 
- весы специального (I) класса точности по ГОСТ OIML R 76-1 с пределами допускаемой погрешности взвешивания не более ±0,1 мг;   
- систему высокоэффективной жидкостной хроматографии, оснащенную бинарным насосом со смесителем, термостатом хроматографической колонки, обеспечивающим температуру нагрева до (25 ± 2) °С, устройством для автоматического ввода проб (автосэмплером) и программным обеспечением для сбора и обработки результатов измерений; 
- колонку хроматографическую длиной не менее 250 мм, диаметром 4,6 мм, заполненную сорбентом с диаметром частиц не более 5,0 мкм[footnoteRef:1];  [1:  Например, Kromasil 100 C18 250*4.6 мм, 5 мкм. Данная информация приведена для удобства использования настоящего стандарта и не исключает возможность применения других колонок с аналогичными характеристиками.] 

- дозаторы механические одноканальные переменной вместимости 20–200, 100-1000, 1000-5000 мм3 по ГОСТ 28311;
- центрифугу лабораторную рефрижераторную с относительным ускорением не менее 4500 g, с адаптером для пробирок вместимостью 50 см3; 
- баню ультразвуковую с рабочей частотой не менее 20 кГц и объемом не менее 1 дм3; 
- встряхиватель (шейкер) вибрационного типа для пробирок;
- измельчитель-гомогенизатор лабораторный; 
- систему получения деионизированной воды высокой чистоты с удельным сопротивлением не более 18 МОм·при температуре 20 °С;
- холодильник бытовой с рабочим диапазоном температур от 2 °С до 8 °С;
- пробирки полипропиленовые вместимостью 15 и 50 см3 с навинчиваемыми пластмассовыми крышками;
- виалы (флаконы) стеклянные вместимостью 2 см3 с навинчиваемыми крышками и тефлоновыми прокладками диаметром 9 мм;
- колбы мерные 2-10-2, 2-25-2, 2-50-2, 2-100-2, 2-1000-2 по ГОСТ 1770;
- фильтры нейлоновые мембранные с размером диаметра пор не более 
0,45 мкм;
- шприцы инъекционные однократного применения вместимостью от 2 см3 до 5 см3 по ГОСТ ISO 7886-1;
- рН-метр или универсальный иономер c диапазоном измерения от 1 до 14 рН, с погрешностью ±0,05 рН;
- магнитную мешалку с частотой вращения не менее 500 об/мин;
- стеклянные или пластмассовые емкости с плотно закрывающимися крышками вместимостью от 100 см3 до 500 см3;
5.2 Для проведения испытаний применяют следующие реактивы:
- метанол для жидкостной хроматографии с чистотой не менее 99,0 %;
- ацетонитрил для жидкостной хроматографии с чистотой не менее 99,0 %;
- воду деионизированную для ВЭЖХ, полученную с использованием системы производства ультрачистой воды; 
- натрия гидроокись по ГОСТ 4328, хч;
- кислоту уксусную по ГОСТ 61, хч ледяную;
- кислоту соляную, осч;
- ацетат натрия тригидрат по ГОСТ 199, чда;
- натрий тетраборнокислый 10-водный по ГОСТ 4199 с содержанием основного вещества не менее 99 %;
- о-фталевый альдегид с содержанием основного вещества более 99,0%;
- 3-меркаптопропионовую кислоту с содержанием основного вещества более 99,0 %.
5.3 Для проведения испытаний применяют следующий стандартный образец:
- таурин с массовой долей основного вещества не менее 98,0%.
5.4 Допускается применение других средств измерений, вспомогательного оборудования, материалов, посуды и реактивов, не уступающих вышеуказанным по метрологическим и техническим характеристикам и обеспечивающим необходимую точность измерения, а также вспомогательного оборудования, реактивов и материалов по качеству не ниже вышеуказанных.
6 Подготовка к проведению измерений
              6.1 Подготовка лабораторной посуды
6.1.1 Мойку и сушку посуды проводят в отдельном помещении, оборудованном приточно-вытяжной вентиляцией. 
6.1.2 Лабораторную посуду после мойки в растворе моющего средства промывают водопроводной и ополаскивают деионизированной водой два раза и высушивают.
6.2 Приготовление растворов
6.2.1 Приготовление подвижных фаз А и Б
Для приготовления подвижной фазы А в стакан вместимостью 1000 см3 вносят 2,72 г тригидрата ацетата натрия, растворяют в 950 см3 деионизированной воды, доводят рН раствора до 6,6 единиц рН с помощью 1% раствора ледяной уксусной кислоты. Раствор переносят в мерную колбу вместимостью 1000 см3 и доводят до метки деионизированной водой. Перед использованием подвижную фазу фильтруют через мембранный фильтр и дегазируют на ультразвуковой бане в течение 15 минут.
Приготовленный раствор хранят в склянке из темного стекла с притертой пробкой при комнатной температуре в течение недели.
В качестве подвижной фазы Б используют ацетонитрил. 
6.2.2 Приготовление раствора соляной кислоты молярной концентрации 0,1 моль/дм3
В мерную колбу вместимостью 1000 см3 стеклянной мерной пипеткой вносят 8,3 см3 соляной кислоты и доводят до метки деионизированной водой. Перемешивают и охлаждают до комнатной температуры. 
Допускается приготовление 0,1 Н раствора соляной кислоты из стандарт-титра.
Срок хранения раствора в плотно закрытой емкости в темноте – 6 мес. 
6.2.3 Приготовление раствора ледяной уксусной кислоты с массовой долей 1%
В мерную колбу вместимостью 25 см3 помещают 0,25 г ледяной уксусной кислоты и 20 см3 деионизированной воды, тщательно перемешивают и доводят до метки деионизированной водой. 
Приготовленный раствор хранят при комнатной температуре в течение 6 мес.
6.2.4 Приготовление раствора гидроокиси натрия молярной концентрации 2 моль/дм3
В полипропиленовую пробирку вместимостью 50 см3 помещают 4,0 г гидроокиси натрия, растворяют в 40 см3 деионизированной воды, охлаждают до комнатной температуры и доводят до метки деионизированной водой.
Раствор хранят в плотно закрытой емкости не более 6 мес. 
6.2.5 Приготовление раствора боратного буфера молярной концентрацией 0,1 моль/дм3
В стакан вместимостью 100 см3 вносят 1,9 г натрия тетраборнокислого 10-водного, растворяют в 90 см3 деионизированной воды, доводят рН раствора до 10,4 единиц рН с помощью раствора гидроокиси натрия, приготовленного по п.6.2.4. Раствор переносят в мерную колбу вместимостью 100 см3 и доводят до метки деионизированной водой.
Раствор используют свежеприготовленным. 
6.2.6 Приготовление раствора ОРА массовой концентрацией 5 мг/см3                             
В мерной колбе вместимостью 10 см3 растворяют 60 мг о-фталевого альдегида в 1,2 см3 метанола, добавляют 48 мм3 3-меркаптопропионовой кислоты и доводят до метки боратным буферным раствором, приготовленным по п.6.2.5.
Раствор используют свежеприготовленным. 
6.2.7 Приготовление градуировочных растворов 
6.2.7.1 Приготовление исходного раствора С0 стандарта таурина с массовой концентрацией 500 мг/дм3
Для приготовления исходного градуировочного раствора С0 в полипропиленовую пробирку вместимостью 50 см3 вносят вычисленную по формуле (1) номинальную массу стандартного образца (взвешивание проводят с точностью до четвертого десятичного знака), растворяют в небольшом количестве 0,1 Н раствора соляной кислоты и доводят им же до метки.
Массу стандартного образца (m), мг с учетом массовой доли основного вещества вычисляют по формуле:

                                                   ,                                                    (1)
где 25 – номинальное значение массы стандартного образца, мг;
0,01 – коэффициент пересчета, учитывающий переход массовой доли основного вещества из процентов в относительную величину;
P – массовая доля основного вещества в стандартном образце, %. 
Срок хранения – при температуре от 2 °С до 6 °С не более 3 мес.
6.2.7.2 Приготовление рабочих растворов таурина С1-С7
В мерные колбы вместимостью 10 см3 добавляют рассчитанное согласно таблице 1 количество исходного и рабочих растворов и доводят до метки деионизированной водой.
Таблица 1 – Приготовление рабочих градуировочных растворов С1-С7
	  Обозначение
рабочего
градуировочного раствора
	
Вносимый объем раствора С0, см3
	
Вносимый объем раствора С1, см3

	
Вносимый объем раствора С4, см3


	С1 (100 мг/дм3)
	2,0
	-
	-

	С2 (50 мг/дм3)
	-
	5,0
	-

	С3 (25 мг/дм3)
	-
	2,5
	-

	С4 (10 мг/дм3)
	-
	1,0
	-

	С5 (5 мг/дм3)
	-
	-
	5,0

	С6 (1 мг/дм3)
	-
	-
	1,0

	С7 (0,5 мг/дм3)
	-
	-
	0,5


Градуировочные растворы С1–С7 готовят непосредственно перед применением.
Срок хранения растворов при температуре от 2°С до 6 °С не более 1 мес.
Допускается приготовление градуировочных растворов С1-С7 в рекомендуемом диапазоне с массовыми долями аналитов, отличными от указанных.
6.2.8 Приготовление ОРА-комплексов градуировочных растворов 
С помощью механического дозатора в виалу вместимостью 2 см3 вносят 500 мм3 раствора боратного буфера, приготовленного по п.6.2.5, 100 мм3 раствора ОРА по п.6.2.6 и по 100 мм3 рабочих растворов С1-С7, тщательно перемешивают и сразу же используют для анализа методом ВЭЖХ. 
Примечание – Полученные комплексы с о-фталевым альдегидом в присутствии меркаптопропионовой кислоты не устойчивы и разрушаются в течение 7-10 мин.
Рекомендуемый диапазон градуировочных растворов для таурина составляет от 0,5 мг/дм3 до 100,0 мг/дм3. Для построения градуировочной характеристики для таурина используют не менее трех линейных градуировочных растворов C0–C7.
7 Отбор и подготовка проб
7.1 Отбор проб
7.1.1 Отбор проб проводят по ГОСТ 13496.0.
7.1.2 Пробы должны храниться в условиях, предотвращающих их порчу или изменение состава. 
7.1.3. Отобранные пробы, при отсутствии возможности испытаний в день отбора, хранят при условиях, указанных изготовителем в течение периода, не превышающего срок годности продукции, установленный изготовителем.
7.2 Подготовка проб
7.2.1 Экстракция таурина из образцов корма
Предварительно измельченные навески образцов массой 1,00 г, взвешенные с точностью до четвертого десятичного знака, помещают в мерную колбу вместимостью 50 см3, приливают 40 см3 0,1 Н раствор соляной кислоты и перемешивают на шейкере в течение 10 минут. Доводят до метки деионизированной водой и перемешивают.
Экстракт переносят в центрифужную пробирку, центрифугируют в течение 5 минут при 4500 g, фильтруют через мембранный фильтр и проводят предколоночную дериватизацию по п. 7.2.3. 
7.2.2 Экстракция таурина из образцов кормового сырья и кормовых добавок
Предварительно измельченные навески образцов массой от 0,05 до 1,00 г, взвешенные с точностью до четвертого десятичного знака, помещают в мерную колбу вместимостью 50 см3, приливают 40 см3 0,1 Н раствор соляной кислоты и перемешивают на шейкере в течение 10 минут, доводят до метки деионизированной водой и перемешивают.
Экстракт переносят в центрифужную пробирку, центрифугируют в течение 5 минут при 4500 g, фильтруют через мембранный фильтр. Полученные экстракты разбавляют деионизированной водой в зависимости от содержания таурина и проводят предколоночную дериватизацию по п. 7.2.3.
7.2.3 Предколоночная дериватизация с о-фталевым альдегидом в присутствии 3-меркаптопропионовой кислоты
Предколоночную дериватизацию проводят в виалах вместимостью 2 см3. С помощью механического дозатора помещают 500 мм3 раствора боратного буфера по п.6.2.5, 100 мм3 раствора ОРА (6.2.6) и 100 мм3 экстракта (7.2.1 или 7.2.2), перемешивают и сразу же используют для анализа методом ВЭЖХ. 
Допускается проводить дериватизацию в автоматическом режиме при наличии соответствующей программы в автосэмплере.
8 Порядок проведения измерения
8.1 Условия хроматографического измерения
8.1.1 Высокоэффективный жидкостной хроматограф с флуоресцентным детектором подготавливают к работе в соответствии с руководством (инструкцией) по эксплуатации и устанавливают параметры рабочих режимов хроматографического разделения.
8.1.2 Например, для колонки длиной 250 мм, диаметром 4,6 мм, заполненной силикагелем с размером частиц не более 5,0 мкм рекомендуемые параметры для хроматографического разделения указаны в таблице 2.
Таблица 2 – Условия хроматографического разделения
	Температура термостата колонки
	25±2°С

	Температура термостата автосэмплера
	4±2°С


	Скорость потока подвижной фазы
	1 см3/мин

	Подвижная фаза А – 0,02 моль/дм3 тригидроацетат натрия с рН 6,6
	85%

	Подвижная фаза В – ацетонитрил
	15%

	Объем вводимой пробы
	10 мм3

	Время анализа
	10 мин

	Длина волны 
	λex=340 нм, λem=450 нм



Примечание — Приведенные выше параметры хроматографического разделения могут отличаться в зависимости от используемого оборудования.
8.1.3 Построение и расчет градуировочной характеристики
8.1.3.1 Для установления градуировочной зависимости при количественном определении таурина проводят измерения каждого градуировочного раствора, приготовленного по пункту 6.2.7 в порядке возрастания их концентраций. 
8.1.3.2 Используя компьютерную систему обработки данных, строят градуировочную зависимость массовой доли от площади пика таурина методом внешнего стандарта. 
8.1.3.3 При построении градуировочной характеристики используют линейную функцию вида у = а + bх, при этом коэффициент корреляции должен быть не менее 0,98.
8.1.3.4 Градуировочную зависимость строят каждый раз перед новой серией измерений.
8.2 ВЭЖХ анализ пробы 
8.2.1 Для каждого образца проводят два измерения. Массовая доля таурина в растворе образца для хроматографирования должна находиться в диапазоне концентраций градуировочного графика.
8.2.2 Если измеренные значения массовой концентрации таурина в экстракте пробы превышают значения верхних границ диапазона линейности градуировочной характеристики, экстракт пробы разбавляют перед предколоночной дериватизацией.
8.2.3 Время удерживания аналита определяют при анализе градуировочных растворов. Ориентировочное время удерживания составляет 5,4-5,8 минут.
8.2.4 В приложении А приведен пример хроматограммы таурина.
9 Обработка результатов измерений
9.1 В соответствии с данными, полученными при измерении градуировочных растворов, проводят количественную обработку хроматограмм с использованием программного обеспечения. Метод обработки хроматограмм – внешний стандарт. 
9.2 Расчеты содержания таурина и площадей пиков выполняются системой обработки данных в автоматическом режиме.
9.3 Массовую долю таурина X, мг/кг в анализируемом образце рассчитывают по формуле


                                              ,                                                            (2)
где C – массовая концентрация таурина в испытуемой пробе;
      К – коэффициент разбавления пробы;
      V – объем разбавления пробы, см3;
      М – масса (объем) испытуемой пробы, г;  
Вычисления проводят с точностью до двух значащих цифр. 
9.3 За результат измерений принимают среднее арифметическое значение результатов двух параллельных определений, если выполняется условие приемлемости 
	
                                              
	(3)


где Х1, Х2 – результаты параллельных определений массовой доли таурина, мг/кг;
100 – коэффициент перевода в %;
r – значение предела повторяемости, %, указанное в таблице 4.
9.4 Если условие (3) не выполняется, получают еще два результата в полном соответствии с данным методом измерений. За результат измерений принимают среднее арифметическое значение результатов четырех определений, если выполняется условие приемлемости
	[image: ],
	(4)


где Хmax, Хmin – максимальное и минимальное значения из полученных      
                         четырех результатов параллельных определений содержания      
                         аналита, мг/кг;
          СR0,95 – значение критического диапазона для уровня вероятности 
                        Р = 0,95, вычисляемое по формуле для n – результатов 
                        определений
                                             [image: ],                                                  (5)
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	                                              [image: ],
	(6)


где σr – показатель повторяемости, % (в соответствии с таблицей 4).
9.5 Если условие (4) не выполняется, выясняют причины превышения критического диапазона, устраняют их и повторяют выполнение измерений в соответствии с требованиями метода измерений.
9.6 Конечный результат округляют до десятичного знака.
[bookmark: _Toc338155263]
10 Метрологические характеристики
Установленный в настоящем стандарте метод обеспечивает выполнение измерений содержания таурина с точностью, не выше указанной в таблице 3.
Таблица 3 – Показатели точности и прецизионности метода при определении содержания таурина
	Аналит
	Диапазон измерений содержания, мг/кг
	Показатель точности (границы относительной погрешности при вероятности  P = 0,95), ±δл1, %
	Показатель повторяемости (относительное стандартное отклонение повторяемости), σr, %
	Показатель внутрилабораторной прецезионности (относительное стандартное отклонение внутрилабораторной прецизионности), σRл, %

	Таурин
	От 25 до 1·106 включ.
	14
	5
	6

	1 - соответствует относительной расширенной неопределенности при коэффициенте охвата k =2.



Значения показателя точности и прецизионности метода используют при:
· оформлении результатов измерений, выдаваемых лабораторией;
· оценке деятельности лабораторий на качество проведения измерений;
· оценке возможности использования результатов измерений при реализации метода измерений в лаборатории.
Таблица 4 – Относительные значения пределов повторяемости внутрилабораторной прецизионности и воспроизводимости при определении массовой доли таурина при доверительной вероятности P = 0,95
	Диапазон измерений содержания, мг/кг
	Предел повторяемости (допускаемое расхождение между двумя результатами анализа, полученными в условиях повторяемости), r %
	
Предел внутрилабораторной прецизионности (допускаемое расхождение между двумя результатами анализа, полученными в условиях внутрилабораторной прецизионности), , %
	Предел воспроизводимости (допускаемое расхождение между двумя результатами анализа, полученными в двух разных лабораториях), R %

	От 25 до 1·106 включ
	14
	17
	20



11 Оформление результатов измерений
[bookmark: OLE_LINK1][bookmark: OLE_LINK2]            Результат измерений в документах, предусматривающих их использование при Р = 0,95, представляют для таурина в виде 

	 (7)

где  – среднеарифметическое значение результатов двух параллельных определений, признанных приемлемыми по п. 9.3, мг/кг;
 – относительное значение показателя точности метода, которое приведено в таблице 3;
[bookmark: _Toc309309198][bookmark: _Toc338155264]Числовое значение результата измерения должно оканчиваться цифрой того же разряда, что и значение границы неопределенности. Значение границ неопределенности выражают числом, содержащим не более двух значащих цифр.
12 Проверка приемлемости результатов измерений, полученных в условиях внутрилабораторной прецизионности
12.1 Расхождение между результатами измерений, полученными в одной лаборатории в условиях внутрилабораторной прецизионности, не должно превышать предела внутрилабораторной прецизионности:

                                         ,	              	          	(8)


где  и  – результаты измерений содержания аналита, полученные в одной лаборатории в условиях внутрилабораторной прецизионности – средние арифметические двух результатов измерений, полученных в условиях повторяемости, для которых выполняются условия (4), (5) и (6);

– предел внутрилабораторной прецизионности, выраженный в относительных единицах. 
Относительные значения предела внутрилабораторной прецизионности приведены в таблице 4.
12.2 При выполнении условия (8) приемлемы оба результата измерений, и в качестве окончательного может быть использовано их среднее арифметическое значение.
13 Контроль качества результатов измерений при реализации методики в лаборатории
Оценку прецизионности результатов испытаний в условиях повторяемости и внутрилабораторной прецизионности проводят в соответствии с ГОСТ ИСО 5725-1, ГОСТ ИСО 5725-2.
Периодичность получения результатов контрольных процедур и формы их регистрации приводят в документах лаборатории, устанавливающих порядок и содержание работ по организации методов контроля стабильности результатов измерений в пределах лаборатории.
[bookmark: _Toc158715862]13.1 Оперативный контроль процедуры измерений 
13.1.1 Оперативный контроль процедуры измерений проводит исполнитель измерений с целью проверки готовности лаборатории к проведению измерений рабочих проб или оперативной оценки качества результатов измерений, полученных совместно с результатом контрольного измерения. Оперативный контроль проводят в следующих случаях:
– при внедрении методики;
– при появлении факторов, которые могут повлиять на стабильность результатов измерений (смена реактивов, использование средств измерений после ремонта и т.д.);
– при получении двух из трёх последовательных результатов измерений рабочих проб в виде медианы.


13.1.2 Оперативный контроль процедуры измерений проводит непосредственно исполнитель измерений на основе оценки отдельно взятой контрольной процедуры () и сравнения результата процедуры с нормативом контроля ().
13.1.3 Оперативный контроль процедуры измерений проводят по следующей схеме:
– проведение контрольного измерения и получение результата контрольной процедуры;

– расчёт результата контрольной процедуры ();

– расчет норматива контроля ().
Реализация решающего правила контроля – сопоставление результата контрольной процедуры с нормативом контроля и выводы по результатам контроля. 
13.1.4 Оперативный контроль процедуры измерений может быть проведён:
– с применением метода добавок (по 13.2);
Применение метода добавок используют при наличии условий для создания проб с введенными добавками, адекватных анализируемым пробам и при отсутствии образцов для контроля.
При организации контроля исполнитель анализа в соответствии с выбранным алгоритмом проведения контрольной процедуры анализа выбирает (при необходимости готовит) средства контроля.
Результаты контрольных измерений, полученные при оперативном контроле процедуры анализа, проводимом с каждой серией рабочих проб, могут быть использованы при реализации любой из форм контроля стабильности результатов анализа.
[bookmark: _Toc158715863]13.2 Оперативный контроль процедуры измерений с применением метода добавок 
13.2.1 Средствами контроля являются:
– пробы продукции, исследуемые по методике (рабочие пробы);
– пробы продукции, исследуемые по методике с известной добавкой таурина (рабочие пробы с добавкой). 

Рабочие пробы для проведения оперативного контроля выбирают таким образом, чтобы массовая доля таурина в пробе с добавкой не превышала верхней границы диапазона измерений. Анализируемую пробу делят на 2 равные части. Одну часть оставляют без изменения, во вторую делают добавку таурина , в зависимости от показателя внутрилабораторной прецизионности согласно Приложению Б. 


13.2.2 В соответствии с данной методикой в условиях повторяемости получают результаты контрольных измерений массовой доли таурина в рабочей пробе –  и в рабочей пробе с внесённой известной добавкой таурина – . 

13.2.3 Результат контрольной процедуры  рассчитывают по формуле:

                                       , мг/кг.                                                 (9)

13.2.4 Норматив контроля рассчитывают по формуле: 

                                       , мг/кг, 	                                          (10)

где – характеристика погрешности результатов контрольного измерения, соответствующая массовой доли таурина в пробе с добавкой, рассчитанная по формуле:

                                        , мг/кг,	 		                     (11)

– характеристика погрешности результатов контрольного измерения, соответствующая массовой доли таурина в пробе, рассчитанная по формуле:

         мг/кг, 		                     	          (12)

– относительное значение характеристики погрешности результатов измерений.
13.2.5 Реализация решающего правила контроля 

		(13)
При невыполнении этого условия контрольную процедуру повторяют. При повторном невыполнении условия (13) выясняют причины, приводящие к неудовлетворительному результату, и принимают меры к их устранению.



Примечание – Если в рабочей пробе установлено отсутствие таурина на уровне нижней границы диапазона измерений, установленного методикой измерений, то эта рабочая проба с введённой добавкой таурина  может служить образцом для контроля с аттестованным значением . В этом случае результат контрольной процедуры  рассчитывают по формуле:

                                                , мг/кг,				          (14)

где – результат контрольного измерения массовой доли таурина в образце для контроля;

– массовая доля введенной добавки, мг/кг.
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Время выхода и интенсивность пика таурина
[image: ]
Рисунок 1 – Пример хроматограммы пробы корма с содержанием таурина – 2100 мг/кг
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Таблица Б.1 – Значения величины добавки к пробе (разбавленной пробе) и коэффициента разбавления в зависимости от показателя внутрилабораторной прецизионности

	Показатель внутрилабораторной прецизионности, Rл, % содержания компонента в пробе
	
Значение величины добавки 
, % содержания компонента в пробе,
не менее
	
Коэффициент разбавления пробы ,
не менее

	12 
	63
	1,6 

	13 
	70
	1,7 

	14 
	78
	1,8 

	15 
	86
	1,9 

	16 
	94
	1,9 

	17 
	100
	2,0 

	18 
	110
	2,1 

	19 
	120
	2,2 

	20 
	130
	2,3 

	21 
	140
	2,4 

	22 
	160
	2,6 

	23 
	170
	2,7 
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