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Зростання на вітчизняному ринку частки препаратів захисту рослин, що містять сполуки міді призводить до підвищеної необхідності її контролю як у рослинній сировині, так і у продуктах її переробки, зокрема у соках та соковій продукції. Основними методами визначення міді в даних зразках є методи атомної спектрометрії, такі як атомно-абсорбційна спектроскопія та атомно-емісійна спектроскопія з індуктивно-зв’язаною плазмою. 

В літературі описано достатня кількість методик, як стандартних (ДСТУ, ISO), так і розроблених лабораторіями для вирішення даної задачі. Раніше нами було розроблено та валідовано методику визначення міді в рослинній продукції методом полуменевої атомно-абсобційної спектроскопії з полуменевою атомізацією. Згідно ДСТУ ISO 17025 при перенесенні методики на нову матрицю, слід проводити валідацію методик, для яких відсутні робочі характеристики або характеристики ефективності в даній матриці.
Оскільки минулі дослідження показали, що межа виявлення міді розробленою методикою близька до гранично допустимої концентрації міді в рослинній продукції та продуктах її переробки, при валідації методики слід звертати підвищену увагу саме до цієї характеристики ефективності.

Метою даної роботи була валідація методики визначення міді рослинній продукції при перенесенні методики на нову матрицю.

Як валідаційні параметри нами було обрано наступні: межа виявлення, межа кількісного визначення, робочий діапазон, правильність та прецизійність, а також невизначеність вимірювань. Встановлено, що прецизійність та правильність аналізу є достатньою, відносне стандартне відхилення в умовах внутрішньолабораторної відтворюваності не перевищує 8%, а ступінь повернення знаходиться у діапазоні 80-110%, що відповідає вимогам AOAC для методів аналізу харчової продукції. Оскільки межа виявлення при валідації є критичним параметром, особливу увагу було приділено саме її оцінці. Наразі, в літературі та нормативних документах з валідації методик описано декілька підходів для оцінки межі виявлення [1], які не призводять до отримання еквівалентних результатів, оскільки використовують різні передумови та математичну обробку. Незважаючи на те, що всі методи оцінки грунтуються на використанні результатів вимірювань холостої проби, між дослідниками досі нема консенсусу які саме холості проби  (штучні, матричні, процедурні) більш придатні для отримання стандартного відхилення холостого сигналу. 

В роботі нами було співставленно оцінки межі виявлення при використанні підходів IUPAC, ISO 11843, ICH, Eurachem. Показано, що найбільш об’єктивну оцінку дає підхід ISO 11843-3 при використанні в якості холостої проби штучного зразку, що імітує реальну матрицю.
Література

[1] Binding the gap between experiments, statistics, and method comparison: A tutorial for computing limits of detection and quantification in univariate calibration for complex samples / S. A. Gegenschatz et al. Analytica Chimica Acta. 2021. P. 339342
