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On soz

Dovlotloraras: standartlagdirma uygun isin mogsadlori, asas prinsiplori vo iimumi qaydalari
I'OCT 1.0 "Dovlotloraras: standartlasdirma sistemi  ilo muoyyan edilir.9sas muddoalar” va
I'OCT 1.2 "DOvlotloraras: standartlagdirma sistemi. Dovlotlorarasi standartlasdirma iglin
dovlotloraras: standartlar, qaydalar vo tovsiyalor.Hazirlamaq, gobul etmak, yenilomak va logv
etmok qaydalar1”.

Standart haqqinda malumat

1 "Lumex Marketing" Uzvi Moasuliyyatli Comiyyati torofindon hazirlanib ( OOO "Lumex
Marketing" )

2 Texniki Tonzimlomo vo Metrologiya uygun Federal Agentlik torafindon togdim edilmisdir.

3 Standartlagdirma, Metrologiya va Sertifikatlasdirmaya uygun Do6vlotlorarasi Sura torafindon
gobul edilmisdir (18 iyun 2015-ci il tarixli 47 némrali protokol )

Qobul edilmosina sas verdi

4 Texniki Tonzimlomo vo Metrologiyaya uygun Federal Agentliyin 21 iyul 2015-ci il tarixli 948
nomrali amri ilo 1 yanvar 2017-ci il tarixindon etibaron dovlotlorarasi T'OCT  33287-2015
standart1 Rusiya Federasiyasinin milli standart1 olaraq qiivvoys minmisdir.

5 11k dofa toqdim edilmisdir
6 Yenidan nosr olunub. Noyabr 2019-cu il

Yuxarida gostorilon dovlstlorin arazisinds bu standartin qiivvays minmasi (xitam verilmasi) va
ona edilon doyisikliklor hagqinda molumat bu dovlstlords dorc olunan milli standartlarin
indekslarindo, habelo miivafiq milli standartlasdirmanin internet saytlarinda darc olunur. Bu
standarta yenidon baxildigi, doyisdirildiyi vo ya logv edildiyi halda miivafiq molumat
Standartlasdirma, Metrologiya vo Sertifikatlasdirmaya uygun Dovlstlorarast Suranm rasmi
internet saytinda “Dovlotlorarasi Standartlar” kataloqunda darc olunur.
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I'OCT 33287-2015

Sorab vo sorab materiallar:
Yuksok effektivli maye xromotoqrafiyasi ilo oxratoksin A-nin torkibinin toyini

Wine and wine materials. Determination of ochratoxin A content by high
performance liquid chromatography

Giris tarixi -2017-01-01
1 Toatbiqg sahasi

Bu standart sorab vo sorab materiallarma samil edilir vo Yyiksok effektivli maye
xromatografiyadan istifado etmoklo oxratoksin A-nin kiitlo qatiliginin miioyyon edilmasi
metodunu miiayyan edir.( bundan sonra — YEMX ).Oxratoksin A-nin kiitlo gatiligmin 6lgma
diapazonu 0,001ils 0,1 mg/dm3 arasindadir.

2 Normativ istinadlar
Bu standartda asagidaki normativ istinadlardan istifads edilir.

I'OCT 12.1.004 Cucrema cranaapro Oe3omacHoctu Tpyaa. IloxkapHasi 0e30mMacHOCTb.
Oomme Tpedopanus. Omayin mihafizosi standartlar1 sistemi Yangm tohlikoesizliyi. Umumi
tolablar.

I'OCT 12.1.007 Cucrema cranaaproB Oe3omacHoctu tpyaa. Kuaccupukanus u odmme
TpedoBaHusi Oe3omacHocTH OMoyin mihafizosi standartlar1 sistemi.Tosnifat vo Umumi
tohllikasizlik taloblori.

I'OCT 12.1.010 Cucrema cranaapToB 0e30nmacHOCTH TPyAa. B3pbiBoOe3onacHoctb. O0mue
TpedoBanus. Omayin mihafizasi standartlar sistemi Partlayis tohliikasizliyi. Umumi taloblor.

I'OCT 12.1.019 Cucrema cranaapToB 0€30IACHOCTH TPyAa. JJaeKTpode3onacHocTb. O0mme
Tpe0oBaHHUsI W HOMEHKJATYpa BHIOB 3amUTBLL.OMaYyin mihafizasi standartlar1 sistemi.
Elektrik tohluikasizliyi.Umumi taloblor vo miihafize ndvlorinin nomenklaturasi

I'OCT 61 Kucaora ykcycHasi. Texanueckue yciaoBus. Sirko tursusu . Texniki sortlor

I'OCT 1770 (MCO 1042—83. ICO 4788—80) Ilocyna mepHasi 1a00paTOpHasi CTEKJISAHHASA.
namHapsI,

MEH3YPKH, KOJIObI, mpooupku. OOumme TexHuyeckue ycjaoBusi Laboratoriya siiso OIgl
qablar1.Silindirlar, stokanlar, kolbalar, smaq borular. Umumi texniki sortlor

I'OCT 4204 PeaktuBsl. Kuciora cepnas. Texnuueckue yciaoBus.Reaktivior.Kiikiird tursusu
.Texniki sartlor



I'OCT 4233 PeaktuBnl. Harpuii xnopuctbriii. Texuuueckne ycaoBusi. Reaktivior. Natrium
xlorid. Texniki sartlor

I'OCT 6709 Boaa nuctwummpoBannasi. Texuundeckue yciaoBus.Distillo edilmis su. Texniki
tolablor

I'OCT 9293 (MCO 2435—73) A3ot ra3zoodpasublii u xuakuii. Texnnyeckue yciaoBus. Qaz
Vo maye azot. Texniki sartlor

I'OCT 16317 IIpuGopsl X0JI0AWJIbHBIE JJIEKTpUYecKHe ObITOBbIe. O0lIUe TeXHHYeCKHe
yeaosusi. Moisot elektrik soyuducu cihazlars. Umumi texniki sortlor

I'OCT 25336 Ilocyna u obopynoBanue jadoparopubie. Tunbl. OCHOBHBbIE MapaMeTpbl U
pa3mepbl.Laboratoriya siiso qablar1 vo avadanliqlari. Novlori. Osas parametrlori vo Olctlori

rocr29227 (MCO 835-1—S81)Ilocyna JaaGoparopHass  crekjasiHHasi. Ilumerkm
rpaayupoBanibie. Yacte 1.06mue tpedoBanusa OCT 29227 (1SO 835-1-81) Laboratoriya
sliso gablar1 Daracalonmis pipetkalar 1-ci. hissa

I'OCT 31730 IIpoaykuust BuHOAeAb4YecKasi. [IpaBuiia npueMKu U MeTOAbI 0TOOPA NMPoOo
Sarabsiliq mahsullari. Qabul gaydalar1 va nimuna gétiirms tisullari.

I'OCT OIML R 76-1 I'ocynapcTBeHHasi cucTemMa odecrne4eHusl eAMHCTBA U3MepeHuii. Becol
HeaBTOMaTH4Yeckoro aeiicreust. Yacrs 1. MeTposioruyeckue U TeXHUYeCKHe TPeOOBaAHUS.
Hcnpitanus TOCT OIMLR  76-1.0lgmolorin  vahidliyini tomin edon ddvlet sistemi.
Avtomatlasdirilmamis harakat torazilori.1-ci hissa.Metroloji texniki taloblor.Sinaqlar.

I'OCT ISO 3696 Bona aas j1adbopaTropHoro anajau3a. TexHudeckue TPeOOBAHUSA M METOAbI
koHTpoJs Laboratoriya analizi Giglin su . Texniki taloblor vo nazarat tisullari

IoCT ISO/IEC 17025 OOmue Tpe0oBaHMsI K KOMIIETEHTHOCTH HCIBITATEJIbHBIX H
KaJInOpoOBOYHBIX JadopaTopuii . Smaq vo Kalibrloms laboratoriyalarinin salahiyystlorina dair
umumi talablor

I'OCT UCO 5725-6— 2003” TouHocTh (NPaBUJIBLHOCTH M NPENU3HOHHOCTH) METOI0B U
pe3yJibTaTOB H3MepeHH .

Yacre 6. MUcnonb3oBanne 3HaueHnii TounocTn Ha mpaktuke Usulun dogigliyi vo dlcilorin
naticalori. 6-c1 hissa. tacriibads dirustlik giymotinin istifads edilmasi.

Qeyd - Bu standartdan istifado edorkon, standartlasdirma, sertifikatlasdirma vo metrologiya
uygun Dovlatlorarast Suranin (www.easc.by) rosmi saytinda va ya dovlotlords dorc olunan milli
standartlarin indekslorino osason istinad standartlarinin vo tosnifatlandiricilarin etibarliligmmi , 6n
s0z, standarta uygun muvafiq milli orqanlarin rosmi internet saytlarinda yoxlamag maslohotdir.
Sonado tarixsiz arayig verilirso, ona edilon bltun doyisikliklor nozors alimmagqla cari sonoddon
istifado edilmolidir. Istinad edilon sonad tarixli arayisla ovoz edilorso, bu sonadin gostarilon
variantindan istifado edilmalidir. Bu Beynolxalq Standartin qobulundan sonra tarixo istinad
edilon sanad istinad edilonin middoasma tasir etmok Uguin dayisdirilarse, hamin muddea hamin
doyisikliyo baxmadan totbig edilir. Istinad edilon sonod doyisdirilmodon logv edilirso, ona
kecidin verildiyi middoa bu kegida tasir etmoyan hissays samil edimolidir.



3 NUmunanin smagq ii¢iin hazirlanmasi va goturulmasi
I'OCT 31730- tzra nimunanin gotirilmasi.

Torkibinds karbon qazi yiksok olan sorablar oavvalcodon gazdan tomizlonir. Bunun Gglin 100
sm3-luk tubuslu kolbaya 50 sm3 mahsul oslavs edilir. (bax 6.22), ¢alxalanir vo vakuum nasosuna
birlosdirilir (bax 6.6). Kopuk yox olana vo mayenin sathinds boyuk qovugcuglar gériinana godar
10-15 doqige qazsizlasdirilir.

4 Tahlukasizlik tadbirlari.

Olgmalar apararkan talablars amal olunmahdar.

I'OCT 12.1.019 — izro xromatograf t¢tin texniki sanadlarin elektrik tohlikasizliyi
I'OCT 12.1.010- Uizro partlayis tohlikasizliyi

I'OCT 12.1.004- (izro yangin tohllikasizliyi

I'OCT 12.1.007- izra tohliikali maddolorls isloyarkan tohliikasizlik

Xobardarlig- Oxratoksin A boyrak va garaciyarin zodalonmasina sabab olur va kanserogen hesab
olunur.Nimunanin hazirlanmasi vo oxratoksin A mohlullarinin hazirlanmasi ilo bagli

biitiin islor goruyucu geyim, alcok vo eynokdon istifado edorok sorucu skafda aparilmalidir.
Oxratoksin A ilo tomasda olmus siiso qablarin zararsizlosdirilmoasi4 %-li natrium hipoxloridin mahlulu ils
apartlir.

5 Usulun mahiyyati

Usul tursulasdirilmis metilenxlorid ilo niimunaden oxratoksin A-nin ¢ixarilmasina, naticodo oldo edilon
ekstraktin qatiligina nimunolorin skriningins va fliiorimetrik agkarlama ils tors fazali siitunda YEMX istifado
edorak oxratoksin A-nin kiitlo qatiliginin toyin edilmasine asaslanir.

6 Olcli vasitalori ,komokei avadanhglar,standart niimunalor reaktivisr,gablar ve
materiallar.

6.1 (300+20) nm spektral bdlgado fliloresansin hayacanlandirilmasmi vo (465+20) nm spektral
bdlgads fliioresans intensivliyinin qeydiyyatini tamin edan flilorimetrik vo ya spektroflorometrik
detektoru olan maye xromatoqraf. Istifado olunan detektor oxratoksin A-nin askarlanma
hoddinin 5 kg/sms-dan ¢ox olmamasini tomin etmolidir.

6.2 TOCT OIML R 76-1- lizra mitlog xata hoddi +0.01 gr-dan ¢ox olmayan sads torozi

6.3 Oxratoksin A zirvasi U¢lin an az1 5000 nazari 16vha somoaraliliyina malik, hissacik dlgisi 5
mkm olan oks fazali sorbentlo doldurulmus xromatoqrafik analitik siitun

6.4 daxili diametri vo analitik ilo eyni tors fazali sorbentlo doldurulmus 6n siitun

6.5 20 ilo 50 doraco arasinda temperatur tonzimloyicisi olan su hamamu ilo tochiz olunmus
firlanan buxarlandirici



6.6 TOCT 25336 Uzra 25 ilo 10 kPa arasinda toyzigi tomin edon membranli va ya su sirnaqli
laboratoriya vakuum nasosu,

6.7 200 daracani tamin edan quruducu skaf.
6.8 TOCT 16317-0zra moaigat soyuducusu.

6.9 Firlanma siirati 5000 dOvr/doq -don az olmayan laboratoriya sentrafuqasi

6.10 Dovlatlorarast vo ya metroloji cohotdon tomin edilmis Milli 6lgma sisteminds standarti gabul edan
dovlatlor( Dovlat standart niimunasi 11- mohlulun torkibi kitlo qatihg 50 mkq/sm3  sertifikatlagdirilmig

giymoti £2.5 mkq/sm3 gox olmayan xota ilo aseton nitril mohlulunda oxratoksin A .Digor holledicilorda
oxratoksin A torkibli mohlulun standart nimunalarindan istifado etmays icaza verilir ki, bu da
7.3.1-0 uygun olaraq ,ilkin mohlulun hazirlanmasi zamani nazors alinmalidir.

6.11 TOCT 6709-0zro distillo suyu vo ya TOCT ISO 3696 —lizro tomizlik daracasi 1 olan analiz
ucuin su .

6.12 TTOCT 61-uzrs buzlu sirks tursusu.

6.13, Distillo edilmis suya nisbaton kitlo pay1, 0,03%-dan optik sixligi 200 nm-da 0,025-dan ¢ox
olmayan, maye xromatoqrafiyasi ti¢iin asetonitril

6.14 Standart1 gobul etmis dovlatin arazisinds qlvvads olan normativ sonadlors uygun olaraq
yuksok effektivli maye xromatoqrafiyasi tigiin dixlormetan

6.15 'OCT 4202 -lizro sulfat tursusu k.t vo ya t.0.t.
6.16 TOCT 4233-lzra natrium xlorid k.t.

6.17 TOCT 29227-lizral-2-2-1,1-2-2-2, 1-2-2-5,1-2-2-10 vo ya digoar novlor Ucun doracali
pipetlor

6.18 TOCT 1770-5 Uizro 1-25-2 1-50-2 1-250-2 6lculd silindrlar va ya digoarlori
6.19 TOCT 1770-lizro 2-25-2 2-50-2 2-100-2 2-500-2 &lcull kolbalari
6.20 TOCT 25336-lzro O-10-14/23 va O -50-14/23 sivri uclu kolbalar.

6.21 IT'OCT 25336-lzro P-1-50-29/32 P-100-29/32 P-200-29/32 P-250-29/32 vs ya Kn 1-50-
29/32 Kn 1-100-29/32 Kn 1-250-29/32 diiz dibli kolbalar

6.22 TOCT 25336-0izra 2-100-19/26 2-250 -29/32 tubuslu kolbalar
6.23 T'OCT 25336-uzro 50 sm3 tutumlu VD 1 vo ya 3 versiyali bolgiili qiflar
6.24 TOCT 25336-0zraB tipli laboratoriya qiflari.

6.25 6.14 Standarti qobul etmis dovlstin orazisindo quvvods olan normativ sanadlors uygun
olaraq kagiz filtr“qirmiz1 lenta”.

6.26 Standart1 gqobul etmis dovlstin arazisinds quvveads olan normativ sanadlors uygun olaraq 25
50 250 1000 sm?® tutumlu cilalanmus siiso ,ftoroplast ve ya polietilen tixaclar



6.27 Standart1 gabul etmis dovlatin arazisinds qlvvads olan normativ sonadlora uygun olaraq
qum saat1 vo ya saat

Yuxarida gostorilonlordon  forgli olmayan metroloji  xdsusiyyatloro malik digar 0lgu
vasitalorindon vo texniki xususiyystlli kdmokei avadanliqlardan,reaktivlordon vo materiallardan
istifado etmoays icazo verilir.

7 Smagin aparilmasi iiciin hazirhq
7.1 Siisa gabin hazirlanmasi

Mobil fazanin hazirlanmasi vo saxlanmasi ii¢iin qablar digar yuyucu vasitalordan istifads
etmodon yalniz 6.15-5 uygun olaraq sulfat tursusu ilo islonir, adi suyu ilo yaxsica yuyulur vo
distillo su ilo yaxalanir.Digar siiso gablar yuyucu vasitalorls isti su ilo islonir,distilo suyu ils
yaxsica yaxalanir vo 105 daracs temperaturda quruducu skafda qurudulur.

7.2 Kdmakgi mahlullarin hazirlanmasi
7.2.1 Mobil fazanin hazirlanmasi

1000 sm?3 hocimli agz1 siiso ilo cilalanmis ,ftorplast vo ya polietilen tixacla yaxsica baglanmis
avvalcadan hazirlanmus siiso gaba 5 sm? buzlu sirks tursusu (bax 6.12) ,215 sm? asitonitril vo 280
sm3 distilo suyu tokilir. Qarisiq hartorafli garisdirilir.Mobil fazanin saxlanmasi zamani rezin va
ya mantar ticaxlarin istafodasi qadagandir.Qarisigi otaq temperaturunda saxlanma middati- 1
aydan cox olmur.Mobil faza istifads edilmazdan avval tamizlonir va xromotograf istehsal¢isinin
tovsiyasine uygun olaraq filtrasiya edilir.

7.2.2 200 hacm nisbatinda dixlormetan va sirka tursusu gqarisiginin hazirlanmasi

250 sm3 hacimli diiz dibli kolbaya 200 sm?® dixlormetan (bax 6.14 ) vo 1,0 sm3 buzlu sirks
tursusu tokiiliir.(bax 6.12).Stiso ilo cilalanmis ftorplast vo ya polietilen tixach siiso gabdaki
qarisiq saxlanma miiddoti otaq temperaturunda — 1 aydan ¢ox olmamalidir.

7.2.3 Ktlo pay1 20 % olan natrium Xxlorid mahlulunun hazirlanmasi

200 sm?3 hacimli duiz dibli kolbaya 20 gr natrium xlorid yerlosdirilir ( bax6.16),80 sm?3 distilo
suyu tokalr ,hartorafli qarigdirilir. Qarisigin otaq temperaturunda saxlanma miiddoti — 3 aydir.

7.3 Oxratoksin A maohlulunun hazirlanmasi

7.3.1 Nominal giymatli kitls qatithgr 1 mkg/sm olan oxratoksin A ilkin mahlulunun
hazirlanmasi

Pipetlo 50 mkg/sm? kiitlo qatiligi olan asetonitrildo oxratoksin A mahlulunun torkibindon 1 sm?3
standart nimuno gotarilir (bax 6.10), 50 sm?d tutumlu Olcilu kolbaya qoyulur va hocmi
asetonitrilo  uygunlagdirilir (bax 6.13).Hazirlanmis mohlulun 2-6 doraco temperaturda
soyuducuda saxlanma middoti- 6 aydan ¢ox olmur.Oxratoksin A ilkin mohlulun faktiki
giymatinin kutls gatilig1 asagidaki diisturla hesablanir (Cmkq /sm?)




Harada C., -pasporta gore standart nimunado oxratoksin A Kkitlo qatiliginin tosdiq edilmis
giymoati mkg/sm3

Vo - 1lkin mahlulun hazirlanmasi {iglin se¢ilmis oxratoksin A mohlulunun tarkibinin standart
niimunasinin hacmi sm?3 (1 sm?3)

V icx - 1IKin mohlulun hazirlanmast {iciin istifads olunan 6l¢ii kolbasinin hacmi sm? (50 smd)

Qeyd- Standart nimunodon istifado edorkon, digor holledicilordo (1 sms3) oxratoksin A
mohlulunun torkibi 40-45 doraco su hamaminda vo ya azot axminda vakuumda quru qaliga
buxarlanir. Quru qgaliq 2 sm? asetonitrilds holl edilir vo 1 dagigo garigdirilir. Sonra alinan mahlul
komiyyatco 50 sm?® tutumlu Olculli kolbaya kocurulir vo asetonitril ilo isaroys qodor
durulagdirilir.

7.3.2 Nominal kutls qatihg 50 ng/sm3 olan harakatli fazada oxratoksin A moahlulunun
hazirlanmasi

hocimi 50 sm? olan 6lculi kolbaya 7.3.1-0 uygun olan 2,5 sm3 oxratoksin A-nin asas mohlulu
kocurdlir va 7.2.1-0 uygun olaragq horokotli fazanin isarasine gatirilir. Hazirlanmis mahlulun
saxlanma muddati- soyuducuda 2-6 daraca temperaturda 3 aydan artiq olmamalidir Oxratoksin A
mahlulunun kitls gatiliginin faktiki qiymati asagidaki diisturla hesablanir (C,ng/sm?3)

— CHCXV[/ICX 1000

0

Co

Harada C,., - oxratoksin A asas mohlulunun kitlo gatiigmmn faktiki giymoati (bax 7.3.1)
mkg/sm3

V - bu mohlulun hazirlanmast tigiin 7.3.1 Uzrs secilmis asas mohlulun hacmi sm? (25 sm?)

V, -asas mahlulun hazirlanmasi {igiin istifads olunan 6lgiilii kolbanin hacmi (50 sm3)

1000- 6l¢l kutls vahidine uygun amsal
7.3.3 Daracali Oxratoksin A mahlulunun hazirlanmasi

7.3.1-2 Uzro asetonitrildo oxratoksin A-nin asas mohlulu tutumu 50 sm?3 olan 6lcili kolbaya
goyulur.Oxratoksin A mahlulunun hacmi cadval 1-in talablarine uygun olmalidir.

Codval 1
Moahlulun némrasi 7.3.1 Uzro osas mohlulun Kutlo qatiligmim nominal
hacmi sm3 qiymati ng/sm?

1 5.0 100
2 2.0 40
3 1.0 20
4 0.5 10
5 0.25 5




Kolbanin tarkibi cadval 1-0 uygun olaraq 7.2.1-0izra horakatli faza ils isarays godor durulasdirilir.
Hazirlanmig mahlulun saxlanma miiddoti soyuducuda 2-6 daraca temperaturda - 7 gundur.

Qeyd - Lazmm galorsa, mosalon, niimunays oxratoksin A oalavasi alava etmok Uglin (bax 8.2),
oxsar sokildo digor qatiligda oxratoksin A mohlullarmm hazirlanmasma icazo verilir.
Daracolonmis mohlullarinda oxratoksin A-nin kiitlo qatiligmin faktiki qiymati cadval 1-0 uygun
olaraq osas mohlulun hocmi (2) diisturla hesablanir. Istifadedon ovval mohlullar otaq
temperaturunda saxlanilir.

7.4 Xromotagrafin hazirlanmasi

Xromatoqrafin dlgmoyo hazirlanmasi istismar tolimatma uygun olaraq hoyata kegirilir Isci dalga
uzunlugunun heyacanlanmasi vo flurensensiyanin geydiyati toyin edilir(bax 6.1). Mobil fazanin
axm sirati hacmi vo nimunonin miqgdari hocmi xromatoqrafin va siitun istehsalgisinin
gOstarislarini rahbar tutaraq situn 6lgtlorindan asili olaraq tayin edilir.Masalon,6.3-do gostarilon
xromatoqrafik situn ¢un tovsiys olunan hacm sirati 200 mm?/daq va petli kraninin hacmi 10
ilo 20 mm3 arasindadir. Termostat siitunlarinin mévcudlugunda temperatur toyin edilir (25+1 )

7.5 Xromatoqrafin daracalanmasi

Daracalonmo xarakteristikasinin xattilik diapazonu 5 ilo 100 ng/sm?3 arasinda toskil
edir. 7.3.3-Uzro oxratoksin A daracali mahlullarindan nimuns Kimi xromatografin
daracalonmosinds istifads olunur. Har bir daracali mohlulun iki xromatoqrami
geydo alinir vo xromatograf ticlin program tominatindan istifado edorok doracalomoa
xarakteristikasinin parametrlori vo oxrotoksin A-nin saxlanma miiddati toyin
edilmoklo xromatoqraf daracalonir.Daracali mohlullarin hazirlanmasi morhoalasine
uygun olaraq har bir doracalomo noqgtesindoki oxratoksin A kitlo gatiligininin
korrelyasiya omsalini vo kanarlagsmasini hesablayin (bax 7.3.3).

Daracalonmoni asagidaki hallarda magbul sayirlar.
-korrelyasiya omsali1 0,998 az olduqgda

- oxratoksin A-nin hesablanmis kiitlo qatiliginin dayarinin faktiki doyardon nisbi sapmasi - £10%
-don ¢ox olmadigda

7.6 Daracaloma xarakteristikasinin sabitliyina nazarat

Dorocalomo xarakteristikasmin sabitliyino nozaroti igo baslamazdan ovval gundslik aparirlar.
Nozarat mohlulu kimi, 7.3.3-do g0storildiyi kimi hazirlanmis mobil fazada oxrotoksin A
mohlulundan istifado edilir. Nozarot mohlulunda oxrotoksin A-nin kiitlovi qatiligi sinaq
numunalorindoki oxrotoksin A-nin toklif olunan torkibino osason secilir, 20 ng/sm? kiitlo gatilig:
olan oxrotoksin A mohlulundan istifade etmok tdvsiya olunur. Nozarat mohlulunun on azi iki
xromatoqrami qeyds alinir vo oxrotoksin A-nin pik noqtasi identifikasiya pancarasinin eni 5%
olan saxlama muddati ilo muoyyan edilir, lazim oldugda pik saxlama muddatina program
tominat1 ilo duzolis edilir vo doracaloma xarakteristikasi, hor bir giris {i¢iin okratoksin A-nin
kitlovi qatilig1 hesablanir. Oxratoksin A-nin saxlanma miiddstlorinin vo kitlovi qgatiliglarinin
tokrarlanmas diisturlardan istifado etmoklo yoxlanilir.



t—Ct—Zsoos
t 1

Harada 4, _ pirinci vo ikinci xromatogramlarda okratoksin A pikinin saxlanma middotlori

muvafiq olarag

Tt -nin orta adadi dag.

Ca=Crz <007

Harada C,Cy; - mijvafiq olaraq birinci vo ikinci xromatogramlara goro nozarst mohlulunda
okratoksin A-nin kiitlovi gatilig1 ng/sm?3

Ci - CiCiz -nin orta odadi ng/sms3

Ogor sort olarsa, doracoloms asililigi sabit sayilir

C.-C

<012

Harada C - nazarat mohlulunda oxratoksin A-nin kiitlovi qatiliginin faktiki doyori

Ogor sort yerino yetirilmozso,nozarat proseduru tokrarlanir. Tokrar noazarstin noticalori yekun
sayilir vo 7.5-0 g0ro xromatoqrafin doracalonmasi yenidon aparilir.

7.7 Bos nazarat

Test nimunalarini sinaqdan kegirmozdan avval bos sinaq aparilir. 7.2.2-yo uygun olarag 15 sm3
metilenxlorid vo sirke tursusu qarigigi buxarlanma kolbasmma qoyulur vo kolbani 40-45 daraco
temperaturda su hamamina qoymagqla vakuumda quruyana qodor buxarlanir. Quru gqahq 7.2.1-2
uygun olaragq 0,5 sm?3 horokatli fazada hall edilir, an az1 5 dagige saxlanilir vo naticods alinan
konsentrat 8.3-0 uygun olaraqg xromatoqrafik analiz edilir. Xromatogrammada saxlama
muddatindo okratoksin A zirvesine yaxin olan zirvalor varsa, bos niimunonin ¢irklonmasinin
soboblorini aradan qaldirin.

Qeyd- Qeyri-gonastboxs bos nozarat noticasinin on Umumi sobobi, okratoksin A-ya yaxin
saxlama muddoti olan cirklorlo ¢irklono bilon mitelen xloridinin geyri-kafi tomizliyidir. Belo
mitelen xlorid doyisdirilmali va hartarafli distillo edilmalidir, gaynama ndqtasinds 39-40 daraca
olan orta fraksiya toplanmalidir.

8 Siagin aparilmasi

8.1 Oxratoksin A nimunasinin ekstraksiyasi



Ayirict huniya pipetlo 5 sm® niimuna qoyulur,7.2.3-5 uygun olaraq 5 sm3 xlorid natri mohlulu
olava edilir ,7.2.2-ys uygun olarag 5sm3 metilen xlorid va sirks tursusu qarigigr tokiilir vo 1
daqqige middstinds ¢alxalanir.Faza ayrildiqgdan sonra asagi tizvi tobagoa avvalcadan tursulasmis
metilen xloridls isladilmis qizmizi lent filterdon stizullr va buxarlanmag tgtin bir gaba qoyulur.

- sabit bir emulsiya amalo goldikds ,qarisigi 5000 rpm siiratlo 2 dogige middstinds sentrifiiq
etmok tovsiys olunur

7.2.2-yo uygun olarag 5 sm?3 sirko tursusu vo metilen xlorid garisigi ilo yuxari tobogodon
oxratoksin A-nin ekstraksiyasmin ¢ixarilmasi tokrarlanir. Alman ekstrakt buxarlandirilmaq tiglin
eyni kolbaya suzulur.Filtrat 5 ilo 10 sm® hacminds olan tursudulmus metilen xloridls
yuyulur.Kolba su hamamina 40 ilo 45 daracads yerlosdirilir ,vakuum altinda quru ¢okiintii amaloa
golona kimi ekstarkt buxarlandirilir.Quru ¢okinti 0,5 sm3 mobil fazada holledilir,belalikla
konsentrat nimunasi alds edilir.

Qeyd-usulun  monimsanilmasi morholasinds ,ekstraktin partiyasin1 doyisdirorkon homginin
naticalorin etibarhigina siibha oldugda,niimunasinda Ki oxratoksin A-nin 6tiirmo omsali alave A-
ya uygun olaraq tapilir vo alinan doyarin mogbullugu yoxlanilir.

8.2 NUmunanin skrininqinin aparilmasi

8.1-0 uygun olaraq alinan gorab nimunasi konsentrati on az1 5 dogige saxlanilir vo sonra 8.3 -o
uygun olaragq xromatoqgrafik analiz edilir. Xromatogqrammada oxratoksin A zirvasi kimi miayyan
edilmis pik yoxdursa, bels naticays galinir ki, nimunads 6lgms diapazonunun asag1 haddi (0,001
mg/dm3) soviyyasindo oxratoksin A yoxdur vo oxratoksin A-nin olavesi hazirlanmur.
NUmunonin xromatoqraminda xromatoqraf proqrami ilo okratoksin A zirvasi (CM 8.3) kimi
muoyyan edilon pik askar edilorso, analiz edilon nimuna mobil fazada oxratoksin A mahlulu
soklindo oslavs edilir (bax 7.3.2). Oxratoksin A mohlulunun slave edilmasinin tévsiys olunan
hacmi asagida ki diisturla hesablanir.(V,, Sm?)

Vd.r = q .CX .VK
CCT

Harada g-dayari 0,5 ils 2,0 araliginda segilon amsal
C, - nimuna konsentratinda okratoksin A-nin kiitlovi qatilig1 (bax 8.3) ng/sm?3
V - nimuna konsentratmin hacmi sm3(0.5 smq)

Ccr - qatqr alavo etmok tgun istifado edilon mohlulda okratoksin A-nin kiitlovi gatilig1 nq/sm?

Olaves edilmis alavanin hacmi nlimunanin hacminin 5%-don ¢ox olmamalidir.(V,, sm3).Bu talob

distur (6) ilo hesablanmis doyarlora uygun goalmirss, oxratoksin A alave etmok glin forgli bir
kitlo qatilig1 doyoari olan bir mohlul istifads olunur.©lavali niimunani 8.1-5 uygun olaraq analiz
edirlar.

8.3 Xromatografik 6lgmalarin aparilmasi



Smaq niimunasi konsentratinin (bax 8.1) vo olave ilo nimunanin (bax 8.2) on azi iki
xromatoqramini, xromatoqrafin kalibrlondiyi eyni soraitdo geyd edilir. Oxratoksin A-nin
identifikasiyasi niimuno ekstraktinda oxratoksin A-nin saxlanma miiddatini Kkalibrloma
xarakteristikasinin sabitliyino nazarat etmoklo, eynilosdirmo pancarasinin enini 5% tayin etmoklo
olds edilon saxlama muddati ilo uygunlasdirmaqla hoyata kegirilir. Xromatoqramin misali gokil
B1-do gostorilib. (alave B1)

Qeyd-Okratoksin A-nin identifikasiyast niimuno ekstraktinda oxratoksin A-nin saxlanma
muddatini kalibrlomo xarakteristikasinin sabitliyino nozarst etmokls, eynilogsdirma pancarasinin
enini 5% toyin etmoklo oldo edilon saxlama middati ilo uygunlasdirmaqla hoyata kegirilir.
Identifikasiyanin etibarliligi okratoksin A-nin toklif olunan zirvesinin hiindiirlityiiniin artmasi ilo
giymatlondirilo bilor. ©lavs edilmis oxratoksin A mohlulunun miqdar1 niimunada oxratoksin A-
nin kiitlovi gatilig1 ilkin dayarlo miigayisads 50-150% artmasina asaslanaraq mioyyan edilir.

NUmuns konsentratinin xromatoqraminda oxratoksin A zirvasi Kimi miayyan edilmis pik varsa,

7.5-5 uygun olaraq kalibrloms xarakteristikalar1 toplusundan istifado edarok geyds alinmis har
bir xromatogram gtin niimuna konsentratindaki oxratoksin A-nin doyorlor borabarsizliydon
istifado edorok (4)kutlovi gatiligi hesablayin vo olds edilonin magbullugunu yoxlayin. ©gor (4)
sort yerina yetirilirso, o zaman sinaq niimunasinin konsentratinda oxratoksin A-nin kiitlovi
qatiliginin 6lgtilmasinin naticasi kimi alinan konsentrasiyalarin arifmetik ortasi hesab olunur.
Ogor diisturun (4) sorti yeri no yetirilmirss, onda geyri-sabitliyin sabablori tapilir vo aradan
qaldirilir, bundan sonra niimuns konsentratinin yeridilmasi tokrarlanir. NUmuns konsentratini
oxratoksin A olavo etmoklo tohlil edarkon (bax 8.2.) iki xromatogramma da geydo alinir,
oxratoksin A-nin pik noqtasi misyyan edilir vo konsentratda oratoksin A-nin kiitlovi qatiligi har
bir xromatoqgram ti¢lin hesablanir , alman doyorlor yoxlanilir vo slave edilmis niimunonin
konsentratinda oxratoksin A-nin kiitlovi qatiligi alinmig doyorlorin arifmetik ortast kimi
hesablanir (C,; ng/sm 3). Nimuns konsentratinda oxratoksin A-nin kiitlovi qatiligi 100 ng/sms-
don ¢ox olarsa, sarab niimunasi 6.11-0 uygun olaraq su ilo seyreltilir vo seyreltilmis niimuns 8.1-
o uygun olaraqg yenidon analiz edilir. Seyreltms omsali Q asagida ki diisturla hesablanir.

Harada V o : o
P seyreltilmis niimunanin hacmi sm

Va seyreltilmok Ugiin géturilon smaq niimunasi alikvotun hacmi sm3

9 Sinaq naticalorinin emah

Sarab niimunasinda oxrotoksin A-nin kiitlavi qatiligi (X mg/dm) bu diisturla hesablanir.

— Cct~V4 CX Q 10 3
Vpr CXer—CX

X

Harada C
8.2)ng/sm3

- olave olaraq istifado olunan oxratoksin A mohlulunun kitlovi qatiligi (bax

ct



V, -nimunays alava edilon oxrotoksin A mohlulunun hacmi (bax 8.2)sm3

V,, -8.1-0 uygun olaraq simaq li¢iin gétiirilon nimunanin hacmi (5 sm3)

C, - nimuna gatiiginda olan oxrotoksin A-nm kiitlovi qatilif1 (bax 8.3 )ng/sm?3

C,.q -olava ilo nimuna qatiliginda okratoksin A-nin kiitlovi qatilig1 (bax 8.3 ) nq/sm?

Q-sorab niimunasinin seyreltms amsali (bax 8.3) ©gar nimuna seyreltilmayibss, onda Q =1

103-kitlo vo hacm vahidlarinin 6lgilorinin razilagsma omsali

10 Metroloji xarakteristikalar

Usul cadval 2-da verilon doyarlori asmayan metroloji xarakteristikalara maalik 6l¢ii noticolorinin

alda edilmasini tomin edir.

Coadval 2

Olcl diapazonu
mg/dm?3

Tokrarlanma hoddi
(P=0,95-do
tokrarlanma soraitindo
alinan iki 6lgmo
naticasi arasinda icazo
verilon

Kritik farg (P=0,95-da
tokrarlanma soraitindo
alinan iki 6lgmo
naticasi arasinda icazo
verilon
uygunsuzlugun nisbi

Daqiglik indeksi
(etimad saviyyasinda
nisbi xata hodlori
P=0,95 )6 %

uygunsuzlugun nisbi | doyari) CD, 4 mg/dms3

doyari) r,,, %
0,001-dan 0,005-2 28 42 30
goadar
sv 0,005 0,1 18 31 22

Nisbi sahv limitlorinin mioyyan edilmis adadi dayarlori shato amsali k=2 olan nisbi genislonmis
geyri-mioayyanliyin U adadi doyarlarine uygundur.

Tokrarlanabilirlik soraitinds eyni laboratoriyada alinan iki 6lgma noticasi arasindaki uygunsuzluq
sorto uygun olmalidir (X, X, mg/dm?)

Xl_XZ

100———=<rr,
X

Harada X- X, X, -nin orta adadadi

r-tokrarlama haddi (codval 2 ) %

otn

Sart (9) yerino yetirildikdo 6lgcmo naticasi kimi alinan 6lgma naticalorinin arifmetik ortasi alinir. (
X, X, ,mg/dm?). Eyni niimunalor uygun iki laboratoriyada alinan iki 6l¢gmo naticasi arasindaki

uygunsuzluq asagida ki sorto cavab vermolidir.

100 xllab B x2|ab

lab

095




Harada X, - X5 X5 -N Orta adadi
CD,q; - Kritik forq (cadval 2) %

11 Olg naticalarinin keyfiyyatina nozarat

Laboratoriyada 6lgma noticalorinin keyfiyyat gostoricilorino nozarot TOCT 1SO 5725-6-2003
(b6Ima 6) taloblori nozars alinmagla 6lgma naticalarinin sabitliyina nozarati tomin edir.

12 Sinaq naticalarinin rasmilasdirilmasi

Test naticalori ISO / IEC 17025 toloblorine uygun tortib edilmis sinaq hesabatinda qeyd olunur,
test hesabatinda bu standarta istinad olmalidir. Okratoksin A torkibinin 6l¢tilmasinin noticalori
(analitik prosedurun bu standartin taloblorina uygunlugu laboratoriya tarafindon tosdiglonmis) bu
formada tagdim olunur.

X=+A va ya X+U
Harada X- 10-cu hissays uygun olaraq alman 6l¢ii naticasidir mg/dm3

A- oxrotoksin A (P=095) mg/dm miqdarinin 6lgiilmasinds miitlog Xotanin hodlori asagida ki
diisturla hesablanir

A=0,01-6 - X
U- asagidaki dusturla hesablanan k=2 mg/dm3 ohato amsalinda genislonmis geyri-muayyoanlik.

U=0,01U,,
O(U ) doyeri cadval 2-do verilmisdir.

Miitlag sahv (geyri-muoayyanlik) hadlarinin adadi dayarlori son 6lgma naticasinin adadi doyarinin
an Kicik ragomi adadi ragamin oan Kigik rogami ilo Ust-Usto diismokla, iki shamiyyatli ragomdan
cox olmayan bir adad kimi ifads edilir (geyri-muoayyanlik) sarhadlarinin giymoti.

Olava A ( tovsiyys olunan ) Oxratoksin A-min 6tiiriilma amsalinin tayini.

Oxrotoksin A-nin 6tiiriilmo amsalini tayin etmok U¢ln 7.2.2-ya uygun olaraq ayiric1 qifa 5 sm3
distillo suyu, 5 sm?® natrium xlorid mohlulu goyulub nazarst nliimunasi hazirlanir. 8.1-0 uygun
olarag oxratoksin A-nin ekstraksiyasi aparilir, 8.2-ys uygun olaraq nazarat nimunasi konsentrati
hazirlanir vo 8.3-0 uygun olaraq onun xromatografik tohlilili aparilir vo 7.5-0 uygun olaraq
kalibrlomo xarakteristikasindan istifado edoarok, nozarat nimunasi konsentratinda oxratoksin A-
nin kiitlo gatiligi hesablanir. Sonra oxratoksin A-nin 6tiiriilmo omsali asagidaki dusturla
hesablanir.

harada V,-nazaroat nimunasin konsentratinim hacmi sm3 (0.5 sm3)



C, - nazarst nimunoasi konsentratindak: okratoksin A-nin kiitlo qatiliginin 6l¢lilmiis qiymeti
C, - 7.3.2-ya uygun olaraq mohlulda olan oxratoksin A-nin kiitlo qatiligmmn qiymati nq /sm3

V, - nazarat nilmunesinin hazirlanmasi i¢iin gétiiriilon oxratoksin A-nn hocmi 7.32-yo uygun
mohlul.

Oxratoksin A-nin 6turilms omsali an az1 ii¢ tokrarda muoyyon edilir. ©lda olunan giymatlor
asagidaki toloblora cavab vermalidir

-alinan naticilardan har birinin giymaoti 0.8-don az olmayarag.

- alinan giymatlor diapazonunun nisbi giymati asagida ki sarts uygundur

Mso'lo
n

Harada 7,,, Vo 77,;, - 0Xratoksin A-nin 6turtilms amsalinin olds edilon giymotlarindon on boyly
Vo on Kigiki

n7 - oxratoksin A-nin 6tiirilmo omsalinin olds edilon orta giymatii

Ogor iki sortdoe ddoanilirsa ,0 zaman 8.1-5 uygun olaraq kegirilon amaliyyat magsads uygun hesab
edilir.Oks halda oxratoksin A-nin itirilmasinin sababi tapilir vo 6tlrilme amsalinin tayin
edilmosi tokrar edilir.

Olava B (kdmakgi )
Xromatoqrammin misah

Sakil B 1-do kemsirin gat1 qirmizi sarabm xromatogram nimunasi gostarilir.(niminads
oxratoksin A —nm kiitlo gatilig1 0,0010 mg/dm3).7,7 ng/sm3 gatiligda Oxratoksin A-nin zirvasi
oxratoksin A-nin kiitlo qatiligina uygundur.( sokildo OTA Kkimi toyin edilmisdir )

UDC 543.544.5.068.7:663.2:006.354 MKS67.160.10

Acar sozlor:sorab,sorab materiallari,siaq tsullar,yliksok effektiv. maye xromatoqrafiya
,oxratoksin A, oxratoksin A-nin ekstraksiyasi, oxratoksin A-nin kiitlo gatiligmimn tayin edilmasi,
ekstraktin gatilagdirilmasi,niimunonin skriningi, fluometrik agkarlama.



