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Нітрогенвмісні сполуки, зокрема нітрати, широко розповсюджені в навколишньому середовищі, воді та харчових продуктах. У сільському господарстві нітратні добрива широко використовуються для прискорення росту рослин та максимізації врожайності. Однак надмірне виокристання азотних добрив може призвести до накопичення цих компонентів у овочах, фруктах та зелені.

Хоча нітрати є відносно безпечними і їх не відносять до токсикантів, у високих концентраціях, особливо при перевищенні допустимих норм, нітрати метаболічно відновлюються до нітритів та N-нітрозо органічних сполук, які є більш токсичними для людини. Регулярне перевищення норм нітратів викликає токсичне отруєння, хронічні захворювання шлунково-кишкового тракту, порушення метаболізму, дестабілізацію нервової системи та ризик онкологічних захворювань. Регуляторно встановлений максимально допустимий рівень вмісту нітрату в овочах і фруктах сильно відрізняється в залежності від культури і становить від 60 до 4000 мг/кг [1]. Найбільш поширені методи визначення вмісту нітратів у овочах і фруктах – це фотометричний метод з використанням реактиву Гріса після відновлення нітрату на кадмієвій колонці, та потенціометричний метод із використанням нітрат-селективного електроду. Незважаючи на їх популярність, використання обох методів ускладняється матричними ефектами та недостатньою селективністю. Метод йонної хроматографії із використанням кондуктометричного детектування в контексті визначення нітратів в харчових продуктах може вважатись як референтним, оскільки характеризується більшою точністю, чутливістю та селективністю. Проте стандартна методика визначення нітрату в овочах була валідована лише на деяких можливих матрицях і не охоплює всю можливу сферу свого застосування. Згідно вимог ДСТУ EN ISO/IEC 17025:2019 будь-яка методика аналізу, що використовується лабораторією має бути валідована згідно своєї передбачуваної сфери застосування.
Метою даної роботи була валідація методики визначення нітратів в продукції рослинного походження методом йонної хроматографії з кондуктометричним детектуванням та оптимізація умов екстракції нітрату з матриць різних типів.
Екстракцію нітрату проводили гарячою водою з кипятінням 15 хв. Також було випробувано спосіб підготовки, який передбачав мацерацію зразків у воді впродовж 14-18 годин. Встановлено, що довша мацерація забезпечує на 10-20% вище вилучення нітрату з капустоцвітних, для інших досліджених культур обидва способи екстракції дають еквівалентні результати. Досліджено використання реактивів Кареза для освітлення екстрактів. Встановлено, що при освітленні зразків реактивами Кареза не відбувається втрат нітрату, проте збільшується навантаження на хроматографічну колонку. Таким чином, використання реактивів Кареза є недоцільним крім випадків аналізу матриць з високим вмістом білка та жирів.
Валідацію методики визначення нітратів у рослинній сировині проводили згідно настанови Eurachem. Межа кількісного визначення методу становить 5 мг/кг. Прецизійність аналізу не відрізнялась для різних матриць, відносне стандартне відхилення в умовах повторюваності становило 2-5%. Оцінку правильності методики проводили шляхом визначення ступеню повернення з матриці. Встановлено, що для більшості матриць з вмістом води від 20 до 95% ступінь повернення знаходиться в діапазоні 85-115%, що вказує на достатню правильність методики. Недостатній ступінь повернення (менше 85%) спостерігався для матриць з високим вмістом жиру та білку. Таким чином, метод валідовано для матриць з низьким вмістом білку та жиру і вмістом води від 20 до 95% з робочими характеристиками, що задовольняють вимогам до методик аналізу харчових продуктів.
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