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ині однією з пріоритетних проблем
держави є безпека продоволь-
ства, запобігання виробництву,
реалізації та споживання неякіс-
них харчових продуктів, що можуть
нанести шкоду здоров’ю населен-
ня. Тому особливу увагу необхідно
приділяти питанням контролю яко-
сті сировини, кінцевого продукту і
його безпечності. 

Останніми десятиліттями від-
значається постійний ріст алер-
гійних захворювань се ред дитячо-
го та дорослого населення плане-
ти, пов’язаних з так званими «хар-
човими алергенами», серед яких
значне місце належить гістаміну –
одному з показників, що характе-
ризують безпечність риби та риб-
них продуктів [1]. 

Значні концентрації гістаміну
(b- імідазоліл-4(5)-этиламіну)
утворюються шляхом де карбо -
ксилювання гістидину екзогенни-
ми ферментами мікроорганізмів,
які містяться у рибі та рибних
продуктах у разі порушення умов
їх зберігання:
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Одним з показників, що характеризують безпечність 
риби та рибних продуктів, є вміст гістаміну, 
який у великих концентраціях викликає низку 
захворювань, що призводять навіть до летальних 
наслідків. Тому вибір або розробка простого 
та недорогого методу визначення вмісту гістаміну 
у рибі та рибних продуктах є актуальною. 
Мета роботи – підтвердити ефективність фотометричного
методу визначення гістаміну у рибі та рибопродуктах шля-
хом отримання та аналізу валідаційних характеристик.
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В організмі гістамін містить-
ся у великих кількостях у
неактивній, зв’язаній формі у
різних органах і тканинах
(легені, печінка, шкіра), а
також у тромбоцитах і лейко-
цитах, вивільняється під час
запальних і алергійних реакцій
і викликає розширення капіля-
рів, звуження судин, скоро-
чення гладенької мускулатури,
різко підвищує секрецію соля-
ної кислоти у шлунку [2].

Небезпека отруєння людей
гістаміном полягає у його
стійкості до температурного
фактора (заморожування та
термічна обробка), а також у
специфічних симптомах у
людей, які можуть проявляти-
ся протягом кількох годин чи
діб. Випадки отруєння часто
недооцінюють через невста-
новлену етіологію захворю-
вання. Тому основним під -
твердженням отруєння люди-
ни гістаміном є його виявлен-
ня у продуктах харчування.
Межа переносимості гістамі-
ну для дорослої людини ста-
новить 5-6 мг/кг. Токсична
доза визначається у межах
>100-1000 мг/кг продукту, а
високотоксична – понад 1 г/кг.

Враховуючи таку дію про-
дукції з високим вмістом гіста-

міну на організм людини, біль-
шість країн ввели обмеження
на його вміст. Тимчасовий гра-
нично допустимий рівень
гістаміну для українських
виробніків рибопродукції для
сировини і готової продукції
становить 100 мг/кг [3]. У
США і Канаді допускається до
50 мг/кг, в Австралії – до
100 мг/кг, у Швеції – до
100 мг/кг у свіжій рибі і не
більше 200 мг/кг у солоній.
Норма тив ними документами
США допускається вміст гіста-
міну у харчових продуктах
50 мг/100 г, у Канаді, Данії,
Індіі, Швеції гранично допу-
стимі рівні – 20 мг. Псев -
доалергійну реакцію можуть
викликати продукти з вмістом
гістаміну 5-10 мг/кг [4-6]. 

В Україні проблема безпеки
рибних продуктів регулюєть-
ся СанПіН [3] за низкою
показників, у тому числі і за
біологічно активним аміном –
гістаміном. Але Наказ № 368
«Регламент максимальних
рівнів окремих забруднюючих
речовин у харчових продук-
тах» не передбачає контроль
над цим показником ані у
рибі, ані у рибопродуктах, ані
у продуктах дитячого харчу-
вання. 

В Україні як аналітичний
референс-метод для визна-
чення гістаміну, відповідно до
Наказу МОЗ від 19.07.2012 р
№ 548, визнано метод висо-
коефективної рідинної хро-
матографії [7]. Згідно з Рі -
шенням комісії ЄС методом,
що підтверджує, визнано ме -
тод рідинної хроматографії з
УФ детектором з використан-
ням внутрішніх стандартів. Ці
методи витратні, вартісні та
тривалі, тому виникає потре-
ба у виборі більш простого та
швидкого методу визначення
гістаміну. 

Для того, щоб аналітична
методика посіла гідне місце у
системі забезпечення якості
та відповідала своєму при-
значенню, тобто гарантувала
достовірні та точні результати
аналізу, необхідна процедура
валідації. Ця процедура роз-
робляється під конкретні зав -
дання з урахуванням умов
проведення та набору не -
обхідних випробувань. Валі -
да ція методу – це процес
встановлення аналітичних ви -
мог та підтвердження того,
що можливості даного мето-
ду відповідають поставлено-
му завданню. Об’єм валіда-
ційних досліджень залежить
від методу аналізу. 

Мета роботи: підтвердити
фотометричний метод визна-
чення гістаміну у рибі та ри -
бопродуктах шляхом отри-
мання і аналізу валідаційних
характеристик.

Матеріали та методи.
Визначення проводили фото-
метричним методом згідно з
ДСТУ 4894-2007. Цей метод
визначення гістаміну засно-
ваний на вимірюванні величи-
ни адсорбції забарвленого
похідного, отриманого під час
взаємодії гістаміну з діазоре-
активом. 

Для проведення дослід-
жень використовували фото-
метричний колориметр КФК-
2, реактиви, що відповідають
зазначеному ДСТУ, мірний
посуд класу А. Вимірювання
проводили за температури
(20±2)°С і однакових умов з
мінімальним інтервалом у
часі. Оптичну густину отрима-
них розчинів вимірювали за
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Результати. За результатами проведення валідації 
обґрунтовано та експериментально доведено, 
що фотометрична методика кількісного визначення 
гістаміну може бути коректно відтвореною і придатною для
контролю якості вимірювань. Найбільш прийнятні 
результати отримано для концентрацій гістаміну 
у діапазоні від (50,0±0,1) мг/кг до (200,0±0,05) мг/кг. 
Для менших концентрацій гістаміну характерний більший
відсоток сумарної невизначеності, хоча вона також 
визначається у межах допустимих значень. 
Висновки: оцінка отриманих валідаційних характеристик
свідчить, що дану методику можна використовувати для
кількісного визначення вмісту гістаміну у рибі та рибних
продуктах, і вона не поступається за точністю та правильні-
стю методам високоефективної рідинної хроматографії.

Ключові слова: гістамін, декарбоксилювання, біоген-
ний амін, фотометричний метод, валідація, збіжність,
відтворюваність.
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довжини хвилі (490±10) нм
(зелений світлофільтр) у
кюветі з товщиною шару
10 мм. Як розчин для порів-
няння використовують етило-
вий ефір оцтової кислоти
(етилацетат). Отримані ре -
зультати опрацьовано за до -
помогою традиційних ме тодів
варіаційної статистики [8].
Математична обробка впе-
редбачала розрахунок пер-
винних статистичних по -
казників (середню арифме-
тичну величину показників,
стандартне відхилення, по -
казник невизначеності). Для
первинної підготовки таблиць
та проміжних розрахунків
використовувався пакет Excel.

Результати досліджень.
Оцінювання придатності ме -
тоду проводили відповідно
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до норм похибок, за зна чених
Регламентом комісії 2002/
657/ЄС від 12.08.2002 р. з
імплементацією Дирек ти ви
Ради 96/23/ЄС щодо засто-
сування аналітичних ме тодів,
та інтерпретацією результа-
тів. 

Перевірку стабільності у
часі аналітичного розчину
здійснювали протягом годи-
ни (кожні 15 хвилин). Вста -
нов лено, що протягом за -
значеного часу оптичне по -
глинання розчину є стабіль-
ним. 

Контроль межі кількісного
виявлення (LOQ) проводили
шляхом десятикратного ана-
лізу холостих проб рибного
фаршу, який не містив гіста-
міну, повторених у двох
серіях двома операторами.

Розраховано стандартне від-
хилення результатів. До отри-
маного середнього значення
результатів додали дев’яти-
кратне стандартне відхилен-
ня. Отримано межу виявлен-
ня гістаміну – 10 мг/кг
(9,82±0,05) мг/кг).

Контроль збіжності прово-
дили шляхом десятикратного
дослідження зразків того ж
рибного фаршу з додаванням
стандарту гістаміну. Дослід -
жували кожен зразок одним
оператором за тих самих
умов. Результати стандартно-
го відхилення, от риманого в
умовах збіжності, не переви-
щували норматив контролю
збіжності ( 10,6%), що відпові-
дає встановленим вимогам.

Контроль внутрішньолабо-
раторної відтворюваності

DETERMINATION OF HISTAMINE IN FISH 
AND FISH PRODUCTS: VALIDATION 
OF PHOTOMETRIC METHOD
Kharchenko O.O., Hulich M.P., 
Yashchenko O.V., Moiseienko I.Ye., 
Liubarska L.C.
SI «O.M. Marzieiev Institute for Public Health,
NAMS of Ukraine», Kyiv, Ukraine

Topicality: The content of histamine in high
concentrations causes a number of diseases
that even lead to death, it is one of the indica-
tors that characterizes the safety of fish and
fish products. Therefore, the choice or devel-
opment of a simple and inexpensive method
for the determination of histamine content in
fish and fish products is relevant. 
Objective: We confirmed the effectiveness of
photometric method for the determination of
histamine in fish and fish products by obtain-
ing and analyzing validation characteristics.
Results: Based on the results of validation,
it has been substantiated and experimentally

proved that the photometric method of
quantitative determination of histamine can
be correctly reproduced and is suitable for
the quality control of measurements. The
most acceptable results were obtained for
histamine concentrations in the range from
(50.0±0.1) mg/kg to (200.0±0.5) mg/kg.
The lower histamine concentrations are
characterized by a higher percentage of total
uncertainty, although it is also within accept-
able values. 
Conclusions: Evaluation of the obtained vali-
dation characteristics indicates that this tech-
nique can be used to quantify the content of
histamine in fish and fish products and is not
inferior in accuracy and correctness to the
method of high performance liquid chro-
matography. 

Keywords: histamine, decarboxylation,
biogenic amine, photometric method, 
validation, convergence, 
reproducibility.

Матриця Фарш рибний, що не містить гістаміну

Межа кількісного детектування
(LOQ), мг/кг 9.82 ± 0,05

Рівень концентрації, мг/кг 15,0 ± 0,2 50,0 ± 0,1 100 ,0 ± 0,05 150,0 ± 0,04 200,0 ± 0,02

Збіжність, % 4.5 1.0 0.44 0.36 0.25

Відтворюваність, % 1.63 0.36 0.16 0.13 0.03

Відсоток повернення, % 92.0 93.6 97.5 98.9 99.5

Сумарна невизначеність,% 3,02 2,42 1,83 1,54 1,36

Таблиця 1
Основні валідаційні характеристики фотометричного 

методу визначення гістаміну
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здійснювали на зразках риб-
ної продукції, додавши до них
стандарт гістаміну. Дослід -
ження проводили у різні дні з
залученням різних операто-
рів та реактивів. Результати
стандартного відхилення от -
римано за умов відтворюва-
ності  16%, що відповідає
встановленим вимогам.

Контроль правильності
здійснювали шляхом дода-
вання стандарту у матрицю
на рівнях концентрацій
15 мг/кг, 50 мг/кг, 100 мг/кг,
150 мг/кг та 200 мг/кг, аналі-
зуючи відсоток повернення.
Відсотки повернення для
досліджених зразків отрима-
но у межах від 92% до 99.5%,
що відповідає межі допусти-
мого значення від 80% до
110% (табл. 1).

За результатами валідації
обґрунтовано і експеримен-
тально доведено, що фото-
метрична методика кількісно-
го визначення гістаміну може
бути коректно відтвореною і
придатною для контролю
якості вимірювань. Найбільш
прийнятні результати отри-
мано для концентрацій гіста-
міну у діапазоні від (50,0±0,1)
до (200,0±0,05) мг/кг. Для
менших концентрацій гістамі-
ну характерний більший від-

соток сумарної невизначено-
сті, хоча і у межах допустимих
значень. 

Висновок
Оцінка отриманих валіда-

ційних характеристик свід-
чить, що дана методика може
використовуватися для кіль-
кісного визначення вмісту
гістаміну у рибі та рибних
продуктах і не поступається
за точністю та правильністю
методам високоефективної
рідинної хроматографії.
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Одним из показателей, характеризирующих
безопасность рыбы и рыбных продуктов,
является содержание гистамина, который
при больших концентрациях вызывает ряд
заболеваний и даже летальный исход.
Поэтому выбор или разработка простого и
недорогого метода определения содержа-
ния гистамина в рыбе и рыбных продуктах
является актуальным. 
Цель работы – подтвердить эффектив-
ность фотометрического метода определе-
ния гистамина в рыбе и рыбопродуктах
путем получения и анализа валидационных
характеристик. 
Результаты: по результатам проведения
валидации обосновано и экспериментально
доказано, что фотометрический метод

количественного определения 
гистамина может быть корректно 
воспроизведен и является пригодным 
для контроля качества измерений.
Наиболее приемлемые результаты 
получены для концентраций гистамина 
в диапазоне от (50,0±0,1) мг/кг до
(200,0±0,05) мг/кг. Для меньших концент-
раций гистамина характерен больший 
процент суммарной неопределенности,
хотя она тоже находится в границах 
допустимых значений. 
Выводы: оценка полученных валидацион-
ных характеристик свидетельствует о том,
что данный метод может использоваться
для количественного определения содер-
жания гистамина в рыбе и рыбопродуктах и
не уступает по точности и правильности
методам высокоэффективной жидкостной
хроматографии.

Ключевые слова: гистамин, 
декарбоксилирование, биогенный 
амин, фотометрический метод, 
валидация, конвергенция, 
воспроизводимость.
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агомий внесок у формування
екологічного ризику робить
застосування різного роду
пестицидів. Водночас існу-
вання рослинництва, біоце-
нозів та корисних ентомофа-
гів неможливе без викори-
стання хімічних засобів захи-
сту рослин [1]. Унікальним
інсектицидним впливом та
високою селективною здат-
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ГІГІЄНІЧНА ОЦІНКА ПОТЕНЦІЙНОЇ ЕКОТОКСИКОЛОГІЧНОЇ
НЕБЕЗПЕЧНОСТІ ЗАСТОСУВАННЯ НОВОГО ІНСЕКТИЦИДУ
СПІРОМЕЗІФЕНУ У СІЛЬСЬКОМУ ГОСПОДАРСТВІ УКРАЇНИ
Ткаченко І.В.
Національний медичний університет ім. О.О. Богомольця,
Київ, Україна

Метою нашої роботи було вивчення потенційної 
екотоксикологічної небезпеки нової хімічної речовини з
классу похідних тетрамової і тетроної кислот – інсектициду
спіромезіфену з урахуванням його фізико-хімічних 
властивостей та впливу на об’єкти довкілля.
Матеріали та методи. Проведено оцінку потенційної
небезпечності використання спіромезіфену для екосистем
на основі розрахунку екотоксикологічної небезпеки 
(екотокс) за методикою М.М. Мельникова. Натурні 
дослідження здійснювалися у різних агрокліматичних зонах
України. Обробку виноградників та яблунь проводили 
за максимальних норм витрат спіромезіфену.
Результати. Встановлено, що у ґрунтово-кліматичних 
умовах України екотоксикологічний ризик від використання
нового інсектициду спіромезіфену, за даними літератури та
за нашими дослідженнями, у 10 тисяч та 7 тисяч разів ниж-
чий за аналогічну характеристику ДДТ. Екотокс абамектину 
у 154 рази нижчий за екотокс ДДТ. Це робить препарати 
на основі цих речовин більш перспективними та конкурен-
тоздатними серед інших пестицидів у сільськогосподарсь-
кому використанні. Можемо зробити висновок, що спіроме-
зіфен не становить небезпеки для наземних екосистем та
здоров’я населення.

Ключові слова: інсектициди, екотоксикологічний
ризик, гігієнічні нормативи, водні організми.
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