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типа анализируемого пластика.
Данные материалы-пластики под-
разделяют на три группы:

1. Полиэтилен (ПЭ), полиолефин
(ПO) и полипропилен (ПП); 

2. Полиэтилентерефталат (ПЭТФ)
и полиэтилентерефталат-гли-
коль (ПЭТГ); 

3. Поливинилхлорид (ПВХ).

Наиболее сложными являются
исследования пластиков группы 2
(ПЭТФ и ПЭТГ), поскольку в дан-
ном случае требуется проведение
двух типов экстракции: кислот-
ной и щелочной. Для проведения
кислотной экстракции 20 г иссле-
дуемогo материала нагревают 
в 0,1 н растворе соляной кислоты
(HCl) при 50 °C в течение 5 часов.
После охлаждения раствор анали-
зируют в течение 4 часов на содер -
жание алюминия, бария, кобаль-
та, марганца, титана и цинка. 

Нормативные требования

Параметр TOC выступает в каче-
стве индикатора экстрагируемых
органических соединений из пла-
стиковой упаковки. А определе-
нию экстрагируемых металлов из
материалов, используемых для
производства упаковки для фар-
мацевтического применения, уде-
лено особое внимание в статье
661.1. 

В статье 661.2, которая описывает
требования к упаковке для фар-
мацевтического применения, ска-
зано, что лишь материалы, пол-
ностью удовлетворяющие требо-
ваниям статьи 661.1, могут быть
допущены к применению.

Сфера применения

В статье 661.1 описано использо-
вание разнообразных экстраги-
рующих растворов в зависимости
от определяемого элемента или

Содержание и введение в действие фармакопейной статьи USP 661.1

по определению экстрагируемых элементов

Металлические загрязняю-
щие примеси в пластиковой
упаковке для фармацевти-
ческого применения

Из пластикового материала долж-
но извлекаться (экстрагировать-
ся) не более 1 мкг/г (1 ppmw) эле-
ментов, что соответствует кон-
центрации 0,4 мг/л в экстракте.
Кроме того, полимерные материа-
лы ПЭТФ и ПЭТГ анализируются
на содержание сурьмы и герма-
ния. Предельные значения содер-
жания данных металлов такие же,
как и для вышеупомянутых эле-
ментов. Однако процесс экстрак-
ции сурьмы и германия отличает-
ся. В этом случае осуществляют
щелочную экстракцию: 20 г ис -
следуемого материала нагревают 
в 0,01 н растворе гидроксида нат-
рия при 50 °С в течение 5 часов,
полученный экстракт анализи-
руют в течение 4 часов.

Применение инструменталь-
ных методов анализа

Помимо элементов, упомянутых
выше, были определены предель-
но допустимые концентрации 
и для других веществ: в получае-
мых экстрактах ПДК для хрома 
не должна превышать 20 мкг/л, 
а для титана, ванадия и циркония
– не более 40 мкг/л. Для успешно-
го проведения анализов, описан-
ных во вновь введённых статьях
Фармакопеи США, рекомендуется
использование оптического эмис-
сионного спектрометра Shimadzu
модели ICPE-9820. Он отличается
исключительно высокой чувстви-
тельностью при анализе с помо-
щью метода аксиального обзора
плазмы и одновременно может
определять элементы в высоких
концентрациях с помощью �

ICPE-9820 

В фармацевтической про-
мышленности применяет-
ся разнообразная пласти-

ковая упаковка: упаковочные
пакеты для внутривенных инъек-
ций, бутыли, картриджи, предна-
полненные шприцы и т.д. Эта
упаковка должна быть проверена
на пригодность для применения. 

В этой связи в Фармакопее США
опубликовано две новые статьи
(661.1 и 661.2), которые вступили
в действие в мае 2016 года:

• Статья 661.1 описывает характе-
ристики и методы тестирования
полимерных материалов, кото-
рые используются при произ -
водстве пластиковой упаковки.

• Статья 661.2 посвящена необхо-
димости тестирования готовой
упаковки, так как зачастую она
состоит более чем из одного
полимерного материала.

Тестирование осуществляется
путём определения биосовмести-
мости и физико-химических ха -
рактеристик, а также выявления
экстрагируемых металлов. Для
определения физико-химических
характеристик, в частности для
индикации экстрагируемых из
пластиковой упаковки органиче-
ских соединений, Шимадзу пред-
лагает два варианта систем ТОС –
TOC-V и TOC-L, которые были
подробно описаны в номере
01/2016 журнала Shimadzu News. 
В настоящей статье приведён
обзор по опре делению экстраги-
руемых металлов. 



Рисунок 2. Кислотная дериватизация жирных кислот в среде безводного

метанола с образованием МЭЖК и воды [6]
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восполнять не более 35 % от су -
точной энергетической потребно-
сти организма человека. При этом
в соответствии с рекомендациями
ассоциации ADA содержание
мононенасыщенных жирных кис-
лот не должно превышать 20 %.

Определение общего содержания
жира, а также содержания нена-
сыщенных и насыщенных жир-
ных кислот в продуктах питания
осуществляется методами, опи-
санными в стандартах ИСО. 
В зависимости от типа пищевых
продуктов определение общего
содержания жира проводят мето-
дами Розе-Готлиба или Вейбулла-
Штольда [2, 3].

В настоящей статье приведён
пример определения содержания
насыщенных и ненасыщенных
жирных кислот при помощи ме -
тода газовой хроматографии 
с пламенно-ионизационным
детектированием (ГХ-ПИД).
Основанный на стандарте ИСО
этот способ предполагает дерива-
тизацию жирных кислот с целью
получения метиловых эфиров
жирных кислот (МЭЖК) [4].

Известно, что ненасыщенные
жирные кислоты подвержены
окислительным процессам при
нагревании и при контакте с воз-
духом. Поэтому для минимиза-
ции окисления ненасыщенных
жирных кислот был разработан

Р егламент Европейского
Парламента и Совета Евро -
пейского Союза № 1169/

2011 о предоставлении потребите-
лям информации о продуктах
питания обязывает производите-
лей пищевой продукции разме-
щать на этикетке товара инфор-
мацию о его пищевой ценности, 
в особенности это касается де -
таль ного описания входящих 
в состав жиров с дифференциа-
цией на насыщенные и ненасы-
щенные жирные кислоты [1].

Такое строгое разграничение яв -
ля ется важным, так как служит
гарантией высокого уровня защи-
ты здоровья населения. Так, на -
пример, в рекомендации таких
организаций как Американская
диабетическая ассоциация (ADA),
Европейское агентство по пище-
вой безопасности пищевых про-
дуктов (EFSA) и Американская
академия питания и диетологии
входит следующее: жиры должны

«Полезные» жиры 
в чипсах и сосисках
Новый способ экстрагирования, расщепления 

и анализа жиров в образцах пищевых продуктов

Рисунок 1. Щелочная дериватизация триглицерида в среде безводного

метанола с образованием эфира и глицерина [5]

радиального обзора плазмы. Это
важ но, поскольку кроме микро-
элементов в ПВХ нужно опреде-
лять, например, кальций, который
может присутствовать в экстрак-
тах в концентрациях до 35 мг/л. 
К достоинствам ICPE-9820, поми-
мо возможности одновременного
определения элементов в широ-
ком диапазоне концентраций,
можно отнести низкие эксплуата-
ционные расходы эшелле-спек-
трометра. В обычных спектромет-
рах для измерений во всём диапа-
зоне длин волн от 167 до 800 нм
требуется постоянная продувка
спектрометра аргоном или азо-

том. В ICPE-9820 реализована тех-
нология вакуумирования, продув-
ка при этом не требуется, что поз-
воляет исключить дополнитель-
ные затраты на расходные мате-
риалы.

Заключение

ICPE-9820 идеально подходит для
выполнения требований статьи
USP 661.1. 

Кроме того, Shimadzu предлагает
такое оборудование как масс-
спектрометр с индуктивно свя-
занной плазмой ICPMS-2030 или,

в качестве альтернативы ICPE
спектрометру, атомно-абсорб-
ционный спектрофотометр 
AA-7000. Все указанные выше
приборы соответствуют требова-
ниям FDA CFR 21 Part 11 касатель-
но электронных подписей, поэто-
му могут использоваться в аккре-
дитованных организациях, соблю-
дающих международные правила
организации лабораторной служ-
бы. 

В дополнение к приборам TOC
для расширенного изучения упа-
ковки для фармацевтического
применения может быть задей-
ствовано дополнительное обору-
дование: ИК-Фурье спектрометр
IRAffinity-1S для идентификации
полимерных материалов или УФ-
Вид спектрофотометр UV-1800
для изучения спектральной погло -
щательной способности.
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