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В В Е Д Е Н И Е

З а г р я з н е н и е  п и щ е в ы х  п р о д у к т о в  т о к с и ч н ы м и  ч у ж е р о д н ы м и  
в е щ е с т в а м и  я в л я е т с я  ч а с т ь ю  г л о б а л ь н о й  п р о б л е м ы  з а г р я з н е н и я  
о к р у ж а ю щ е й  ср ед ы , п о э т о м у  в н а с т о я щ е е  в р е м я  о ч е н ь  в а ж н ы м  
а с п е к т о м  я в л я е т с я  о п р е д е л е н и е  м и к р о п р и м е с е й  з а г р я з н я ю щ и х  ве­
щ еств  в п р одук тах  п и та н и я  и  сн и ж ен и е  и х  содер ж ан ия . В  п о с л е д н и е  
г о д ы  в се  б о л ь ш и й  п р и о р и т е т  п р и о б р е т а ю т  и с с л е д о в а н и я  п о  о п р е ­
д е л е н и ю  т а к и х  т о к с и к а н т о в  как р а з л и ч н ы е  м и к о т о к с и н ы  (а ф л а -  
т о к с и н ы , п а т у л и н , зеараленон , в о м и го к си н , тр и хотец ен ы  и  д р .), с о л и  
т я ж е л ы х  м е т а л ло в , н и тр и ты , н и тр аты , N -ш ггр о з а м и н ы  и  др.

Н а с т о я щ и й  с б о р н и к  в к л ю ч а е т  в с е б я  р а н ее  и з д а н н ы е  М е т о д и ­
ч е с к и е  у к а з а н и я  п о  о п р е д е л е н и ю  н а и б о л е е  п р и о р и т е т н ы х  з а г р я з ­
н и т е л е й  п и щ е в ы х  п р о д ук то в , р а зр а б о т а н н ы е  н а у ч н о -и с с л е д о в а т е л ь ­
с к и м и  и н с т и т у т а м и  м е д и ц и н с к о г о  п р о ф и л я  и  у т в е р ж д е н н ы е  Г л а в ­
н ы м  с а н и т а р н о -э п и д е м и о л о ги ч е с к и м  уп р а в ле н и е м  М и н зд р а в а  С С С Р  
и  Г К С Э Н  Р Ф .

В  с о о т в е т с т в и й  с  П о с т а н о в л е н и е м  Г о с к о м с а н э п и д н а д з о р а  Р о с ­
с и й с к о й  Ф е д е р а ц и и  о т  0 6 .0 2 .9 2  г. №  1  « О  п о р я д к е  д е й с т в и я  на  
т е р р и т о р и и  Р о с с и й с к о й  Ф е д е р а ц и и  н о р м а т и в н ы х  ак то в  б ы в ш е г о  
С о ю з а  С С Р  в о б л а с т 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 о г о  б л а г о п о ­
л у ч и я  н а с е л е н и я »  н а  в сей  т е р р и т о р и и  Р о с с и й с к о й  Ф е д е р а ц и и  д е й ­
с т в у ю т  о б щ е с о ю з н ы е  с а н и т а р н ы е  п р а в и л а  и  н о р м а т и в н ы е  а к ты  
в п р е д ь  д о  п р и н я т и я  с о о т в е т с т в у ю щ и х  н о р м а т и в н ы х  а к то в  Р о с ­
с и й с к о й  Ф е д е р а ц и и  в о б л а с т 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 о г о  б л а ­
г о п о л у ч и я  н а с е л е н и я .

С б о р н и к  п р ед н а зн а ч ен  д л я  с а н и т а р н о -г и г и е н и ч е с к и х  л а б о р а ­
т о р и й  ц е н т р о в  Г о с с а н э п и д н а д з о р а , Н И И  и  у ч р е ж д е н и й  г и г и е н и ч е ­
с к о г о  п р о ф и л я , каф едр  г и г и е н ы  п и т а н и я  м е д и ц и н с к и х  и н с т и т у т о в  
и  и н с т и т у т о в  у с о в е р ш е н с т в о в а н и я  вр а ч ей , а  так ж е  м о ж е т  б ы т ь  
и с п о л ь з о в а н  л а б о р а т о р и я м и  д р у ги х  о р га н и з а ц и й , з а н и м а ю щ и х с я  
и с с л е д о в а н и я м и  п и щ е в ы х  п р о д ук то в .

Б у д е м  п р и з н а т е л ь н ы  з а  в се  к р и т и ч е с к и е  з а м е ч а н и я  и  п о ж е ­
л а н и я ,  н а п р а в л е н н ы е  н а  у л у ч ш е н и е  д а н н о г о  С б о р н и к а  и л и  с о с т а в ­
л е н и е  а н а л о г и ч н ы х  С б о р н и к о в  п о  д р у г и м  р а з д е л а м  и с с л е д о в а н и й  
п и щ е в ы х  п р о д ук то в .

Л .  Г .  П о д у н о в а
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1. МЕТОДЫ ОПРЕДЕЛЕНИЯ МИКОТОКСИНОВ

М Е Т О Д И К А  О П Р Е Д Е Л Е Н И Я  А Ф Л А Т О К С И Н О В  

В П И Щ Е В Ы Х  П Р О Д У К Т А Х

О б о р у д о в а н и е  и  м а т е р и а л ы

1. М е л ь н и ц а  ла б о р а то р н а я  (т и п а  Э М - З А )  и л и  к о ф ем о лк а  Э К М -  
З У .

2. В е с ы  т е х н и ч е с к и е  п о  Г О С Т  1 9 4 9 1 -7 4 .
3 . А п п а р а т  д л я  в ст р я х и в а н и я  п р о б  А В У - 6 С  п о  Т У  6 4 -1 -2 4 5 1 -7 8 .
4 . Р о т а ц и о н н ы й  и с п а р и т е л ь  с  л о в у ш к о й  п о  Т У  2 5 - 1 1 - 9 1 7 - 7 6  

(з а в о д  «Х и м л а б п р и б о р » ) .
5 . Н а с о с  в о д о с т р у й н ы й  п о  Г О С Т  1 0 6 9 6 — 75.
6 . Б а н я  в о д ян а я  с  э л е к т р о н а гр е в а т е л е м .
7. П р и б о р  д л я  ф л у о р е с ц е н т н о г о  а н а л и з а  в и т а м и н о в  в р а с т в о р е  

(м о д е л ь  8 3 3 )  М Р Т У  6 4 -1 -1 0 8 0 -6 3  и л и  д и а гн о с т и ч е с к а я  л а м п а  
О Л Д - 4 1 .

8. М и к р о ш п р и ц  М Ш - 1 0  на  10  м к л  и л и  к а л и б р о в а н н ы е  с т е к ­
л я н н ы е  к а п и л л я р ы .

9. К а м е р ы  д л я  Т С Х  с  п р и т е р т ы м и  к р ы ш к а м и , н а п р и м е р , с т е к ­
л я н н ы е  ч е т ы р е х у го л ь н ы е  со суд ы  195  х  1 9 5  х  2 0 0  м м  завод а  «Д р у ж ­
н а я  го р к а ».

10 . П л а с т и н ы  д л я  Т С Х  «С и л у ф о л »  р а з м е р о м  1 5  х  1 5  с м , Ч С С Р .
11. С и л и к а г е л ь  д л я  к о л о н о ч н о й  х р о м а т о гр а ф и и  с  р а з м е р о м  

ч а с т и ц  1 0 0 — 2 5 0  м и к р о н  (с и л и к а г е л ь  Л ,  Ч С С Р ) .
12 . Р а с п ы л и т е л ь  с т е к л я н н ы й  с  гр у ш е й .
13. Ц и л и н д р ы  м е р н ы е  на  1 0 0 , 2 5 0  и  5 0 0  м л .
14 . 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  на  5 0 0  и  1 0 0 0  м л  и  

к р у г л о д о н н ы е  на  2 5 0  м л  с  Н Ш  2 9  и  п р и т е р т о й  п р о б к о й .
15. К о л б ы  гр уш ев и д н ы е  с  Н Ш  14,5  на 9 0 — 1 0 0  м л .
16 . М и к р о п и п е т к и  н а  0 ,1  м л .
1 7 . Б у м а г а  ф и л ь т р о в а л ь н а я  п о  Г О С Т  1 2 0 2 6 — 6 6 .
18. К о л б ы  м е р н ы е  н а  1 0 0  м л  п о  Г О С Т  1 7 7 0 — 74.
19 . В о р о н к и  х и м и ч е с к и е  д и а м е т р о м  1 5 0  м м  п о  Г О С Т  8 6 1 3 — 75 .
2 0 . Д е л и т е л ь н ы е  в о р о н к и  н а  2 5 0  и л и  5 0 0  м л  п о  Г О С Т  8 6 1 3 — 75 .
2 1 . К о л б ы  п л о с к о д о н н ы е  на  1 0 0 , 2 5 0  и л и  5 0 0  м л  п о  Т У  4 8 — 5 2 .
2 2 . К о л о н к а  с т е к л я н н а я  х р о м а т о гр а ф и ч е с к а я  3 0 0  х  1 5  м м .
2 3 . А ф л а т о к с и н  B i  и л и  с м е с ь  а ф ла т о к с и н о в  B i ,  В г , G i  и  G 2.

* — Методические рекомендации по обнаружению, идентификации и опре­
делению содержания афлатоксинов в пищевых продуктах, утв. М3 СССР 10.12.80 г. № 
2273-80.
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2 4 . А ф л а т о к с и н  M i .
2 5 . А ц е т о н  п о  Г О С Т  2 6 0 3 -7 1 .
2 6 . Г е к с а н  п о  Т У  6 -0 9 -3 3 7 5 -7 3 .
2 7 . Б е н з о л  п о  Г О С Т  5 9 5 5 -7 5 .
28. А ц е т о н и т р и л  п о  Т У  6 -0 9 -3 5 3 4 -7 4 .
2 9 . Х л о р о ф о р м  м е д и ц и н с к и й  и л и  п о  Г О С Т  3 1 6 0 -5 1  « Х Ч » .
3 0 . Э ф и р  д и э т и л о в ы й  м е д и ц и н с к и й  п о  Г О С Т  6 2 6 5 -5 2 .
3 1. В о д а  д и с т и л л и р о в а н н а я .
3 2 . К и с л о т а  с ер н а я  п о  Г О С Т  4 2 0 4 -7 7 .
3 3 . К и с л о т а  л и м о н н а я  п о  Г О С Т  3 6 5 2 -6 9 .
3 4 . К и с л о т а  а зо т н а я  к о н ц е н т р и р о в а н н а я  п о  Г О С Т  4 4 6 1 -6 7 .
3 5 . Н а т р и й  с е р н о к и с л ы й  б е з в о д н ы й  п о  Г О С Т  4 1 6 6 -7 6 ,  п р ок а ­

л е н н ы й .
3 6 . Н а т р и й  х л о р и с т ы й  п о  Г О С Т  4 2 3 3 -6 6 .
3 7 . С в и н е ц  у к с у с н о к и с л ы й  п о  Г О С Т  1 0 2 7 -6 7 .
38 . Н о д  к р и с т а л л и ч е с к и й  п о  Г О С Т  4 1 5 9 -6 4 .

1. Определение афлатокснпов Вх, В2, Gx и G2 
в различных пищевых продуктах

1.1. Э к стр а к ц и я

П р о б у  п р о д у к т а  и з м е л ь ч а ю т  в т е ч е н и е  2  м и н . в к о ф е м о л к е  
(о б р а з ц ы  с  в ы с о к и м  с о д е р ж а н и е м  ж и р а : а р а хи с , к а к а о -б о б ы , о р ех и , 
с е м е н а  м а с л и ч н ы х  ц е л е с о о б р а з н о  п ер ед  и з м е л ь ч е н и е м  з а м о р а ­
ж и в а т ь  (с у х о й  л е д , ж и д к и й  а зо т  и  д р . ).  Б е р у т  н а в еск у  2 5  г  и з м е л ь ­
ч е н н о г о  п р о д у к т а  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  2 5 0  и л и  5 0 0  
м л ,  т щ а т е л ь н о  п е р е м е ш и в а ю т  с  2 5  м л  1 0 %  р а ст в о р а  х л о р и с т о г о  
н а т р и я . Д о б а в л я ю т  1 0 0  м л  а ц е т о н а  и  в с т р я х и в а ю т  на  а п п а р а т е  
д л я  в с т р я х и в а н и я  в т е ч е н и е  3 0  м и н . П о л у ч е н н у ю  с м е с ь  ф и л ь т р у ю т  
ч е р е з  б у м а ж н ы й  с к л а д ч а т ы й  ф и л ь т р  в м е р н ы й  ц и л и н д р , о т б и р а ю т  
5 0  м л  ф и л ь т р а т а .

1.2. О ч и с т к а  эк стр а к та

К  5 0  м л  ф и л ь т р а т а  д о б а в л я ю т  2 0  м л  1 5 %  р а ст в о р а  у к с у с ­
н о к и с л о г о  с в и н ц а  и  3 0  м л  д и с т и л л и р о в а н н о й  в од ы , п е р е м е ш и в а ю т  
и  о с т а в л я ю т  с т о я т ь  на  10  м и н . в т е м н о т е .  О т ф и л ь т р о в ы в а ю т  
о б р а з о в а в ш и й с я  о с а д о к  ч е р е з  б у м а ж н ы й  с к л а д ч а т ы й  ф и л ь т р , о т б и ­
р а ю т  8 0  м л  ф и л ь т р а т а . П е р е н о с я т  в д е л и т е л ь п у ю  в о р о н к у , д о б а в л я ю т  
4 0  м л  гек са н а , в с т р я х и в а ю т  и  п о с л е  р а з д е л е н и я  с л о е в  о т д е л я ю т  
н и ж н и й  в о д н о -а ц е т о н о в ы й  с л о й . В е р х н и й  ге к с а н о в ы й  с л о й  о т б р а ­
с ы в а ю т . К  в о д н о -а ц е т о н о в о м у  с л о ю  д о б а в л я ю т  3 0  м л  гек сан а , 
в с т р я х и в а ю т  в д е л и т е л ь н о й  в ор он к е , в е р х н и й  ге к с а н о в ы й  с л о й  
о т б р а с ы в а ю т . К  в о д н о -а ц е т о н о в о м у  р а с т в о р у  д о б а в л я ю т  4 0  м л  х л о ­
р о ф о р м а , в с т р я х и в а ю т  в д е л и т е л ь н о й  в ор он к е . П о с л е  р а з д е л е н и я  
с л о е в  н и ж н и й  х л о р о ф о р м н ы й  с л о й  о т д е л я ю т , а  к  в е р х н е м у  в о д -
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но-ацетоновому слою добавляют 30  мл хлороформа и 15 мл ацетона. 
После встряхивания и разделения слоев нижний хлороформный слой 
отделяют. Объединенные хлороформные экстракты помещают в пло­
скодонную колбу на 100 мл с притертой пробкой, добавляют 5 —7 г 
безводного сернокислого натрия, встряхивают и оставляют на 30  мин  
в темноте. Раствор фильтруют через кусочек ваты, помещенный в 
стеклянную химическую воронку, в грушевидную колбу на 9 0 —100 м л  
с отростком. П лоскодонную  колбу с сернокислым натрием спо­
ласкивают 5 —10 мл хлороформа и отфильтровывают в ту же гру­
шевидную колбу. На цилиндрическом отростке должна быть про­
ведена метка на уровне 100 мкл. Хлороформный раствор упаривают 
на ротационном испарителе в вакууме водоструйного насоса при 
температуре бани не выше 50° досуха, вещество смывают со стенок 
хлороформом в калиброванный отросток до метки 100 мкл. Полу­
ченный раствор используют для определения содержания афла- 
токсинов с помощью ТСХ* (раствор А).

1.3. Разделение и обнаружение афлатоксинов

1.3.1. Приготовление эталонного и рабочего 
раствора стандартов

Эталонный раствор смеси афлатоксинов готовят следую щ им  
о бр азом : навески 1 ,0  м г к р и стал ли ческ ого аф л аток си н а B i, 
1 ,0  м г афлатоксина G i, 0 ,5  мг афлатоксина В2 и 0 ,5  мг афлатоксина 
G2 помещ аю т в мерную  колбу на 100 мл и доводят до метки  
см есью  бензол-ацетонитрил (98:2). Концентрация афлатоксинов  
Bi и Gi в эталонном растворе составляет 10 м к г/м л , а афлатоксинов 
Вг и G2 — 5  м кг/м л.

Рабочий раствор готовят разбавлением одного мл эталонного 
раствора в 9 мл хлороформа. Концентрация рабочего раствора —

*  —  П р и  а н а ли зе  н е к о т о р ы х  пр одук тов  х л о р о ф о р м н ы й  эк стр а к т  м о ж ет
со д ер ж а ть  м н о го  ж и р ов ы х  в ещ еств . Э г о  за тр уд н я ет  н а н е с е н и е  экстр ак та  на Т С Х -  
п ла стп н к у  ввиду р а сп лы в а н и я  ж и р о в о го  пятна  на стар те , п ер егр узк и  п ла сти н к и  и 
у х уд ш а ет  р а зд е л е н и е  а ф ла то к си н о в . В это м  с л у ч а е  ц е л е с о о б р а з н о  п ер ед  п р о ­
в ед ен и ем  Т С Х  д о п о л н и т е л ь н о  о ч и с т и т ь  эк стр а к т  на х р о м а т о гр а ф и ч еск о й  к о л о н к е  
с  си л и к а ге л е м  (с м . рис. 2 ).  Н а  д н о  к олон к и  п о м е щ а ю т  м а лен ьк и й  к о м о ч ек  ваты , 
затем  безводны й сер н ок и слы й  натрий (т о л щ и н а  с лоя  3 — 4  м м ), н а л и в а ю т  с у с п е н з и ю  
с и л и к а ге л я  в х л о р о ф о р м е  (т о л щ и н а  с л о я  си ли к а геля  о к о л о  2 0  м м ) и св ер х у  н а с ы п а ю т  
с л о й  с е р н о к и с л о го  натрия (1 5 — 2 0  м м ). В к о л о н к у  н а ли в а ю т  10 м л  хлор оф ор м а , 
д аю т х ло р о ф о р м у  стечь. К огда  у|ювень хлор оф ор м а  д о с т и гн е т  в ер хн ей  гр а н и ц ы  
с е р н о к и с л о го  натрия, на к о л о н к у  н а н о ся т  р а створ  эк стр а к та  в 100  м к л  х ло р о ф о р м а , 
к о лб у  и з -п о д  экстракта  оп о ла ск и в а ю т  2— 3 м л  х л о р о ф о р м а  и н а н о ся т  н а  т у  ж е  к олон к у . 
К о гд а  у р о в е н ь  р а ств ор а  эк стр ак та  к о сн ется  с л о я  с е р н о к и с л о г о  натрия , в к о л о н к у  
н а ли в а ю т  5 0  м л  с м е с и  х л о р о ф о р м -а ц е т о н  (9 :1 ).  Х л о р о ф о р м -  а ц е т о н о в ы й  р а ств ор  
с о б и р а ю т  в гр уш ев и д н ую  к о л б у  с  о т р о с т к о м  на 9 0 — 1 0 0  м л  и уп а р и в а ю т  р а ст в о р  
на р о т а ц и о н н о м  и с п а р и т е ле  досух а . В е щ е с т в о  см ы в а ю т  с о  с т е н о к  х л о р о ф о р м о м  в 
к а ли б р о в а н н ы й  о т р о с т о к  д о м е т н и  100 м к л. Д а л е е  п о л у -ч е н п ы й  р аств ор  а н а ли зи р ую т  
с  п о м о щ ь ю  Т С Х  (р а с т в о р  Л ) .
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i  м к г / м л  д л я  а ф л а т о к с и н о в  B i и  G i  и  0 ,5  м к г / м л  д л я  а ф л а т о к с и н о в  

Вг и  G 2-
П р и  о т с у т с т в и и  с т а н д а р т о в  а ф л а т о к с и н о в  В 2, G i  и  G 2, м о ж н о  в 

к а ч е с т в е  э т а л о н н о г о  р а с т в о р а  и с п о л ь з о в а т ь  р а с т в о р  а ф л а т о к с и н а  
B i  с к о н ц е н т р а ц и е й  1 0  м к г / м л ,  а  в к ачестве  р а б о ч е го  р а ств ор а  —  р а ств ор  
а ф л а т о к с и н а  B i  с  к о н ц е н т р а ц и е й  1 м к г / м л .

В с е  р а с т в о р ы  с т а н д а р т о в  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  
н и ж е  0 ° . С р о к  г о д н о с т и  э т а л о н н о г о  р а с т в о р а  д о  о д н о г о  г о д а , а 
р а б о ч е г о  р а с т в о р а —  д о  4 — 5  м е с я ц е в . П р и  х р а н е н и и  н е о б х о д и м о  
с л е д и т ь  з а  т е м ,  ч т о б ы  о б ъ е м  р а с т в о р о в  н е  у м е н ь ш а л с я  за  с ч е т  
и с п а р е н и я  р а с т в о р и т е л я .

1 .3 .2 . О ч и с т к а  и  р а з д е л е н и е  а ф л а т о к с и н о в

П л а с т и н к у  « С и л у ф о л »  р а з м е р о м  1 5  х  1 5  с м  р а з м е ч а ю т  т о н к и м и  
к а р а н д а ш н ы м и  л и н и я м и .  В  п р а в о м  н и ж н е м  у г л у  п л а с т и н к и  н а  
р а с с т о я н и и  1 ,5  с м  о т  к р аев  н а н о с я т  с  п о м о щ ь ю  м и к р о ш п р и ц а  и л и  
с т е к л я н н о г о  к а л и б р о в а н н о г о  к а п и л л я р а  2 0  м к л  р а с т в о р а  э к с т р а к ­
т а  —  р а с т в о р а А .Н а н о с и т ь  р а с т в о р с л е д у е т п о с т е п е н н о ,  н е  д о п у с к а я  
р а з м ы в а н и я  с т а р т о в о г о  п я т н а  б о л е е  4 — 5  м м .  В  п р а в о м  в е р х н е м  
и  л е в о м  н и ж н е м  у г л а х  н а  р а с с т о я н и и  1 ,5  с м  о т  к р а е в  п л а с т и н к и  
н а н о с я т  п о  2 м к л  р а б о ч е г о  р а с т в о р а  с т а н д а р т о в  а ф л а т о к с и н о в .  
П л а с т и н к у  п о м е щ а ю т  в к а м е р у  д л я  Т С Х ,  в к о т о р у ю  п р е д ­
в а р и т е л ь н о  н а л и в а ю т  с м е с ь  б е н з о л - э ф и р - г е к с а н  ( 1 : 2 : 1 ) ,  у р о в е н ь  
р а с т в о р и т е л я  д о л ж е н  б ы т ь  н а  1 с м  н и ж е  н а н е с е н н ы х  п я т е н .  
Р а з в и т и е  х р о м а т о г р а м м ы  п р о в о д я т  в п е р в о м  н а п р а в л е н и и  д о  
д о с т и ж е н и я  ф р о н т о м  р а с т в о р и т е л я  к а р а н д а ш н о й  л и н и и ,  п р о ­
в е д е н н о й  в 3  с м  о т  в е р х н е г о  к р а я  п л а с т и н к и ,  з а т е м  п л а с т и н к у  
и з в л е к а ю т  и з  к а м е р ы  и  с у ш а т  5  м и н .  в т е м н о т е .  В ы с у ш е н н у ю  
п л а с т и н к у  п о в о р а ч и в а ю т  н а  9 0 °  п о  ч а с о в о й  с т р е л к е  и  п о м е щ а ю т  
в к а м е р у  д л я  Т С Х ,  в к о т о р у ю  п р е д в а р и т е л ь н о  н а л и в а ю т  с м е с ь  
х л о р о ф о р м - а ц е т о н - б е н з о л  ( 9 : 1 : 1 ) ’ . П р о в о д я т  р а з в и т и е  п л а с т и н ­
к и  в о  2 - о м  н а п р а в л е н и и  д о  д о с т и ж е н и я  ф р о н т о м  р а с т в о р и т е л я  
к а р а н д а ш н о й  л и н и и ,  п р о в е д е н н о й  в 3  с м  о т  в е р х н е г о  к р а я  
п л а с т и н к и ,  з а т е м  п л а с т и н к у  и з в л е к а ю т  и  с у ш а т  5  м и н .  в т е м н о т е .  
Р а с с м а т р и в а ю т  п л а с т и н к у  в д л и н н о в о л н о в о м  У Ф - с в е т е .  О б н а ­
р у ж е н и е  н а  п л а с т и н к е  п я т е н , с о о т в е т с т в у ю щ и х  п о  х р о м а т о г р а ­
ф и ч е с к о й  п о д в и ж н о с т и  и  ц в е т у  ф л у о р е с ц е н ц и и  п я т н а м  с т а н д а р т о в  
а ф л а т о к с и н о в , с в и д е т е л ь с т в у е т  о  в о з м о ж н о м  п р и с у т с т в и и  а ф л а ­
т о к с и н о в  в п и щ е в о м  п р о д у к т е .

* — При развитии ТСХ-пластинки во 2-м направленни пятно афлатокси­
на Hi должно проходить примерно половину расстояния, пройденного фронтом 
растворителя. Если подвижность афлатоксина Bi ниже, то следует увеличить 
количество ацетона в смеси хлороформ-ацетон-бензол.
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1 .4 . Т е с т ы ,  п о д т в е р ж д а ю щ и е  н а л и ч и е  а ф л а т о к с и н о в  
в  п и щ е в о м  п р о д ук те

1 -  й  т е с т

С т е к л я н н у ю  п л а с т и н к у  2 0  х  2 0  с м  з а л и в а ю т  5 — 1 0 %  р а с т в о р о м  
й о д а  в э ф и р е , п о с л е  и с п а р е н и я  э ф и р а  п л а с т и н к у  с  т о н к и м  с л о е м  
й о д а  п о м е щ а ю т  н ад  Т С Х - п л а с т и н к о й  н а  р а с с т о я н и и  0 ,5 — 1 ,0  с м  и  
п о д в е р г а ю т  е е  в о з д е й с т в и ю  п а р о в  й о д а  в т е ч е н и е  2 0 — 3 0  с е к . 
З а т е м  п л а с т и н к у  р а с с м а т р и в а ю т  в д л и н н о в о л н о в о м  У Ф -с в е т е .  С о ­
х р а н е н и е  ц вета  и  и н т е н с и в н о с т и  ф л у о р е с ц е н ц и и  п я т е н  ста н д а р т о в  
и  с о о т в е т с т в у ю щ и х  и м  п я тен  эк стр а к та  п од твер ;к д ает  в о з м о ж н о е  
н а л и ч и е  а ф л а т о к с и н о в  в п и щ е в о м  п р од ук те .

2 -  й  т е с т

Т С Х - п л а с т и н к у  о п р ы с к и в а ю т  р а с т в о р о м  а з о т н о й  к и с л о т ы  в вод е  
( 1 : 2 )  и  р а с с м а т р и в а ю т  е е  в д л и н н о в о л н о в о м  У Ф -с в е т е .  Е с л и  ц в ет  
ф л у о р е с ц е н ц и и  ста н д а р т о в  а ф л а т о к с и н о в  и з м е н я е т с я  с  с и н е г о  (B i ,  
В г )  и л и  с и н е - з е л е н о г о  (G i ,  G 2)  на  ж е л т ы й , а ц в ет  ф л у о р е с ц е н ц и и  
п я тен  эк стр а к та  н е  м е н я е т с я  на ж е л т ы й , т о  а ф л а т о к с и н ы  в п р о б е  
о т с у т с т в у ю т . Е с л и  ж е ц вет  ф л у о р е с ц е н ц и и  п я тен  эк стр а к та  так ж е 
м е н я е т с я  на ж е л т ы й , т о  э т о  с л у ж и т  п о д т в е р ж д е н и е м  в о з м о ж н о г о  
н а л и ч и я  а ф л а т о к с и н о в  в п и щ е в о м  п р од ук те .

П р и  п р о в е д е н и и  о п е р а ц и й  п о д тв ер ж д ен и я  о р и е н т и р о в о ч н о  о ц е ­
н и в а ю т  к о л и ч е с т в о  а ф ла т о к с и н а  в п я т н е  эк стр а к та  п у т е м  с р а в н е н и я  
и н т е н с и в н о с т и  е г о  ф л у о р е с ц е н ц и и  с о  с т а н д а р т о м .

1 .5 . 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  а ф л а т о к с и н о в

Е с л и  в эк с т р а к т е  о б н а р у ж е н ы  а ф л а т о к с и н ы , т о  н е о б х о д и м о  
п р о в е с т 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 . П л а с т и н к у  « С и л у ф о л »  р а з ­
м е р о м  1 5  х  1 5  с м  р а з м е ч а ю т  т о н к и м и  к а р а н д а ш н ы м и  л и н и я м и .  
В  п р а в о м  н и ж н е м  у г л у  п л а с т и н к и  н а  р а с с т о я н и и  1 ,5  с м  о т  к р а ев  
н а н о с я т  с  п о м о щ ь ю  м и к р о ш п р и ц а  2 0  м к л  эк стр а к та  (р а с т в о р  А ) .  В  
л е в о м  н и ж н ем  у г л у  на р а сстоян и и  1,5  с м  о т  краев н а н осят  2  м к л  р а боч его  
раствора стандартов  аф латоксин ов . В  п р авом  в ер хн ем  у г л у  на  р а с с т о ­
я н и и  1, 2  и  3  с м  о т  в е р х н е го  к рая  п л а с т и н к и  и  1 ,5  с м  о т  пр авого  
края п ла сти н к и  н а н осят  соответствен но  2 ,0 ; 4 ,0  и  6 ,0  м к л  раствора 
стандартов  аф латоксинов . Т С Х  п р оводят в у с ло в и я х , а н а ло ги ч н ы х  п. 
132. П о с л е Т С Х  п ла сти н к у  р а ссм а тр и в а ю т  в д л и н н о в о л н о в о м  У Ф -с в е т е . 
С р авн и вая  и н тен си в н о сть  ф л у о р е с ц е н ц и и  р а з н ы х  к о л и ч е с т в  с та н д а р ­
т о в  а ф ла т о к с и н о в  на п л а с т и н к е  с  и н т е н с и в н о с т ь ю  ф л у о р е с ц е н ц и и  
с о о т в е т с т в у ю щ и х  п я тен  эк стр а к та , о п р е д е л я ю т  к о л и ч е с т в о  н а н о г ­
р а м м  ( н г )  а ф ла т о к с и н а  в п я т н е  эк стр ак та .

С о д е р ж а н и е  а ф ла т о к с и н о в  в п р о д у к т е  р а с с ч и т ы в а ю т  п о  ф о р м у л е :

с
Vl-V3-Vsm
V2-V4-V6-M

мкг/кг, где:
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С — концентрация афлатоксинов в пищевом продукте в мкг/кг; 
Vi — объем водно-ацетоновой смеси в мл (125);
V2 — объем водно-ацетонового фильтрата, взятый для анализа, в 

мл (50 мл);
Уз — объем водно-ацетонового фильтрата и раствора уксусно­

кислого свинца в мл (100 мл);
V4 — объем фильтрата после очистки уксуснокислым свинцом в 

мл (80 мл);
V5 — объем очищенного раствора экстракта в хлороформе перед 

ТСХ (раствор А) в мкл (100 мкл);
Vo — объем раствора экстракта, наносимый на пластинку, в мкл 

(20 мкл);
m — количество афлатоксина в пятне экстракта, в нг;
М — навеска продукта, взятая для анализа, в г (25 г).

При приведенных в скобках объемах и навесках в 25 г, формула 
содержания афлатоксинов выражается следующим образом:

С = 0,625 чпмкг/кг.

Если интенсивность флуоресценции афлатоксинов в пятне экс­
тракта выше интенсивности флуоресценции пятен стандартов, соот­
ветствующих 6,0 мкл рабочего раствора (6 нг афлатоксинов Bi и Gi 
и 3 нг афлатоксинов В2 и G2), то на пластинку следует наносить 
меньший объем экстракта V6, например, 10 или 5 мкл. Если и в 
этом случае интенсивность флуоресценции пятен экстракта выше, 
чем у стандартов, то следует разбавить хлороформный раствор экс­
тракта (раствор А), т. е. увеличить объем V5 до 200 и более мкл.

2. Определение афлатоксина в молоке 
и молочных продуктах

2 Л. Экстракция

Для анализа берут 100 мл жидкого молока или 10 г сухого 
молока, или 50 г масла, или 50 г сыра. Навеску масла растапливают 
и переносят в колбу для экстракции, сыр перед взятием навески 
измельчают с помощью терки. Анализируемый образец помещают 
в плоскодонную коническую колбу на 500 мл с притертой пробкой 
и добавляют водный раствор лимонной кислоты и хлористого натрия 
согласно таблице.

Продукт Вес образца в г 
или объем в мл

Добавляемое 
количество во­

ды в мл

Добавляемое количество 
лимонной кислоты и 
хлористого натрия в г

Молоко жидкое 100 мл 10 0,48 г лимонной кислоты и 4,0 г
Молоко сухое 10 г 100 хлористого натрия во всех слу­
Сыр 50 г so чаях предварительно раство­
Масло 50 г 90 ряют в воде, добавляемой к 

анализируемому продукту
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К  п о л у ч е н н о й  с м е с и  д о б а в л я ю т  3 0 0  м л  а ц ет о н а  и в с т р я х и в а ю т  
в т е ч е н и е  3 0  м и н . на  а п п а р а те  д л я  в с т р я х и в а н и я . С м е с ь  ф и л ь т р у ю т  
ч е р е з  б у м а ж н ы й  с к л а д ч а т ы й  ф и л ь т р  в м е р н ы й  ц и л и н д р  н а  
5 0 0  м л ,  о т б и р а ю т  2 7 5  м л  ф и л ь т р а т а .

2 .2 . О ч и с т к а  э к с т р а к т а

Э к с т р а к т  п е р е н о с я 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  
1 0 0 0  м л ,  д о б а в л я ю т  2 0  м л  1 5 %  в о д н о г о  р а с т в о р а  у к с у с н о к и с л о г о  
с в и н ц а  и 2 0 0  м л  в о д ы , в с т р я х и в а ю т  и  о с т а в л я ю т  в т е м н о т е  н а  
1 0 — 1 5  м и н .  З а т е м  д о б а в л я ю т  10  м л  н а с ы щ е н н о г о  р а с т в о р а  
с е р н о к и с л о г о  н а т р и я , в с т р я х и в а ю т  и ф и л ь т р у ю т  ч е р е з  б у м а ж н ы й  
с к л а д ч а т ы й  ф и л ь т р  в м е р н ы й  ц и л и н д р , на  5 0 0  м л .  О т б и р а ю т  
3 5 0  м л  ф и л ь т р а т а  и п е р е н о с я т  в д е л и т е л ь н у ю  в о р о н к у  н а  
5 0 0  м л ,  д о б а в л я ю т  1 0 0  м л  г е к с а н а  и в с т р я х и в а ю т .  П о с л е  
р а з д е л е н и я  с л о е в  в е р х н и й  г е к с а н о в ы й  с л о й  о т б р а с ы в а ю т ,  к 
н и ж н е м у  в о д н о - а ц е т о н о в о м у  с л о ю  д о б а в л я ю т  5 0  м л  г е к с а н а ,  
в с т р я х и в а ю т  в д е л и т е л ь н о й  в о р о н к е .  П о с л е  р а з д е л е н и я  с л о е в  
в е р х н и й  г е к с а н о в ы й  с л о й  о т б р а с ы в а ю т ,  к н и ж н е м у  в о д н о ­
а ц е т о н о в о м у  с л о ю  д о б а в л я ю т  1 0 0  м л  х л о р о ф о р м а ,  в с т р я х и в а ­
ю т  в д е л и т е л ь н о й  в о р о н к е .  Н и ж н и й  х л о р о ф о р м н ы й  с л о й  
о т д е л я ю т ,  в о д н о - а ц е т о н о в ы й  с л о й  п о в т о р н о  э к с т р а г и р у ю т  
5 0  м л  х л о р о ф о р м а  в д е л и т е л ь н о й  в о р о н к е .  О б ъ е д и н е н н ы е  
х л о р о ф о р м н ы е  э к с т р а к т ы  с у ш а т  б е з в о д н ы м  с е р н о к и с л ы м  
н а т р и е м  ( 5 — 1 0  г )  в т е ч е н и е  3 0  м и н .  В ы с у ш е н н ы й  э к с т р а к т  
ф и л ь т р у ю т  ч е р е з  х и м и ч е с к у ю  в о р о н к у  с  к у с о ч к о м  в а т ы  в 
к р у г л о д о н н у ю  к о л б у  н а  2 5 0  м л  с  Н Ш  2 9 .  У п а р и в а ю т  на  
р о т а ц и о н н о м  и с п а р и т е л е  д о  о б ъ е м а  1 0 — 2 0  м л .  С о д е р ж и м о е  
к о л б ы  п е р е н о с я т  в г р у ш е в и д н у ю  к о л б у  н а  9 0 — 1 0 0  м л  с 
к а л и б р о в а н н ы м  о т р о с т к о м  ( с м .  р и с .  1 )  и  у п а р и в а ю т  д о с у х а  
н а  р о т а ц и о н н о м  и с п а р и т е л е .  В е щ е с т в о  с м ы в а ю т  с о  с т е н о к  
к о л б ы  в к а л и б р о в а н н ы й  о т р о с т о к  х л о р о ф о р м о м  д о  о т м е т к и  
1 0 0  м к л .

2 .3 . О б н а р у ж е н и е  а ф л а т о к с и н а  M i

2 .3 .1 . П р и г о т о в л е н и е  р а б о ч е го  р а с т в о р а  с т а н д а р т а

А ф л а т о к с и н  M i  п о с т а в л я е т с я  в а м п у л а х  п о  0 ,0 1  м г .  А м п у л у  
в ск р ы в а ю т  и  р а с т в о р я ю т  с о д е р ж и м о е  а м п у л ы  в 2 м л  с м е с и  б е н з о л -  
а ц е т о н и т р и л  (9 :1 ) ,  п е р е н о с я т  в м е р н у ю  к о л б у  на 10  м л ,  т р и ж д ы  
п р о м ы в а ю т  а м п у л у  п о  1 м л  т о й  ж е с м е с и , п р о м ы в н ы е  р а ст в о р ы  
п е р е н о с я т  в т у  ж е м е р н у ю  к о л б у . Д о в о д я т  о б ъ е м  р аств ор а  в м е р н о й  
к о л б е  д о  м е т к и  с м е с ь ю  б е н з о л -а ц е т о н и т р и л  (9 :1 ) .  П о л у ч е н н ы й  
р а ст в о р  со д е р ж и т  1 м к г  а ф ла т о к с и н а  M i  в 1 м л  и  и с п о л ь з у е т с я  д л я  
Т С Х  как р а б о ч и й  раствор .

о



2 .3 ,2 . О ч и с т к а  а  о б н а р уж ен и е  а ф л а т о к с п н а  M i

Т С Х - о ч и с т к у  и о б н а р у ж е н и е  а ф ла т о к с и н а  M i  п р о в о д я т  с  п о ­
м о щ ь ю  д в у м е р н о й  х р о м а т о гр а ф и и  на  п л а с т и н к а х  « С и л у ф о л »  а н а ­
л о г и ч н о  п у н к т у  1.3,2, В  к а ч еств е  р а с т в о р и т е л е й  д л я  р а зв и т и я  х р о ­
м а т о г р а м м  и с п о л ь з у ю т  в 1 -о м  н а п р а в л е н и и  —  г е к с а н -э ф и р  (1 :2 ) ,  во 
2 - о м  н а п р а в л е н и и  —  с м е с ь  х л о р о ф о р м - а ц е т о н - и з о п р о п и л о в ы й  
с п и р т  (8 5 :1 0 :5 ) .

2 .4 . Т е с т ы ,  п о д т в е р ж д а ю щ и е  н а л и ч и е  а ф л а т о к с п н а  M i  
в  п р о д ук те

Т е с т ы , п о д т в е р ж д а ю щ и е  н а л и ч и е  а ф ла т о к с и н а  M i  в п р од ук те , 
п р о в о д я т  а н а л о г и ч н о  п. 1.4.

2 .5 . 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  а ф л а т о к с п н а  М i

Т С Х - о п р е д е л е н и е  сод ер ж а н и я  а ф ла т о к с и н а  M i  п р о в о д я т  ан а ­
л о г и ч н о  п. 1.5. В  к а честве  р а с т в о р и т е л е й  д л я  р а зв и т и я  х р о м а т о г р а м м  
и с п о л ь з у ю т :  в 1 -о м  н а п р а в л е н и и  —  с м е с ь  г е к с а н -э ф и р  (1 :2 ) ,  во 2 - о м  
н а п р а в л е н и и  —  х л о р о ф о р м -а ц е т о н -и з о п р о п и л о в ы й  с п и р т  (8 5 :1 0 :5 ) .  
П о с л е  р а з в и т и я  п л а с т и н к и  в о б о и х  н а п р а в л е н и я х  ее  р а с с м а т р и в а ю т  
в д л и н н о в о л н о в о м  У Ф -с в е т е  и  с р а в н и в а ю т  и н т е н с и в н о с т ь  ф л у о р е с ­
ц е н ц и и  а ф ла т о к с и н а  M i  в эк стр а к те  с  и н т е н с и в н о с т ь ю  ф л у о р е с ­
ц е н ц и и  п я т е н  стан дар та , о п р е д е л я я  к о л и ч е с т в о  н г  а ф ла т о к с и н а  M i  
в п я т н е  эк стр ак та .

С о д е р ж а н и е  а ф ла т о к с и н а  M i  в п р о д у к т е  р а с с ч и т ы в а ю т  п о  ф о р ­
м у л е :

VrV3-V5-m
t  = v 2^ . ^ M  мкг/кг’ где:

С  —  к о н ц е н т р а ц и я  а ф ла т о к с и н а  M i  в м к г / к г  и л и  м к г / л ;
V i  —  о б ъ е м  в о д н о -а ц е т о н о в о й  с м е с и  в м л  (4 1 0  м л  д л я  ж и д к о го  

м о л о к а , 4 0 0  м л  д л я  с у х о г о  м о л о к а , 3 8 0  м л  д л я  сы р а , 3 9 0  
м л  д л я  м а с л а ) ;

V 2 —  о б ъ е м  в о д н о -а ц е т о н о в о го  ф и л ь т р а т а , в з я т ы й  д л я  а н а л и за , в 
м л  (2 7 5  м л ) :

У з  —  о б ъ е м  в о д н о -а ц е т о н о в о го  ф и л ь т р а т а , р а ст в о р а  у к с у с н о к и с ­
л о г о  св и н ц а , р а ств ор а  с е р н о к и с л о г о  н а т р и я  и  в о д ы  (2 7 5  +  
+  2 0  +  1 0 +  2 0 0  =  5 0 5  м л ) ;

V 4  —  о б ъ е м  ф и л ь т р а т а  п о с л е  о ч и с т к и  у к с у с н о к и с л ы м  с в и н ц о м  в 
м л  (3 5 0  м л ) ;

V 5  —  о б ъ е м  р а ст в о р а  эк стр а к та  п ер ед  Т С Х  в м к л  (1 0 0  м к л ) ;
У б  —  о б ъ е м  эк стр а к та , н а н о с и м ы й  н а  Т С Х - п л а с т и и к у ,  в м к л  (2 0  

м к л ) ;
m  —  к о л и ч е с т в о  а ф ла т о к с и н а  M i  в п я т н е  эк стр а к та  в н г ;
М  —  н ав еск а  п р од ук та , в з я т о го  д л я  а н а л и з а  в г  и л и  м л  (1 0 0  м л

ю



для жидкого молока, 10 г для сухого молока, 50 г для масла, 
50 г для сыра).

С для жидкого молока 

С для сухого молока 

С для сыра 

С для масла

= 0,11 • m мкг/л 

е  1,05 • m мкг/кг 

= 0,20 • ш мкг/Иг 

= 0,20 • m мкг/кг

При приведенных в скобках величинах формула содержания 
афлатоксина Mi выражается следующим образом:

Если интенсивность флуоресценции афлатоксина Mi в пятне 
экстракта выше, чем интенсивность флуоресценции пятен стандарта 
афлатоксина Mi, то поступают так, как это описано в п. 1.5.

и
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