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Методические указания
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Москва, 2001г.

Методические указания

по применению дезинфицирующего средства «СТЕРИЛЛИУМ»

фирмы «Боде Хеми ГмбХ и Ко.», Германия,

на предприятиях молочной промышленности.
Разработаны сотрудниками НИИ молочной промышленности и сотрудниками фирмы «Боде Хеми Гмбх и Ко».

Физико-химические методы контроля качества средства представлены фирмой-производителем. 

Предназначены для персонала молочной отрасли промышленности, работников дезинфекционных станций и центров государственного санитарно-эпидемиологического надзора.

1. Общие сведения
1.1. «Стериллиум» представляет собой готовое к применению средство в форме прозрачной жидкости светло-синего цвета со спиртовым запахом. В качестве действующих веществ содержит: пропанол-2, (45%) пропанол-1 (30%) и  четвертично-аммониевое соединение (0,2%).

Выпускается в полиэтиленовых флаконах емкостью по 100, 350, 500, 1000 мл и в канистрах емкостью 5 литров. Срок годности средства 5 лет с даты изготовления в невскрытой упаковке производителя.

1.2. Средство обладает антимикробным действием в отношении грамотрицательных и грамположительных бактерий (в том числе возбудителей внутрибольничных инфекций), микобактерий туберкулеза, грибов рода Кандида и Трихофитон, вирусов герпеса, гепатита В, ВИЧ и ротавирусов.

1.3. По параметрам острой токсичности при введении в желудок и нанесении на кожу согласно ГОСТ 12.1.007-76 относится к 4 классу малоопасных соединений: ЛД 50 более 10000 и 5000 мг/кг соответственно. Местно-раздражающие, кожно-резорбтивные и сенсибилизирующие свойства в рекомендованных режимах применения  не выявлены. Средство обладает умеренно выраженным раздражающим действием при попадании на слизистые оболочки глаза. 

1.4. Средство предназначено в качестве кожного антисептика для гигиенической обработки рук персонала на предприятиях молочной промышленности.
2. Способ применения
2.1. Общие требования: Препарат для дезинфекции рук "Стериллиум" применяется согласно санитарных  требований к личной гигиене работников предприятий молочной промышленности перед началом работы и после каждого перерыва в работе, при переходе от одной операции к другой с различными видами продукции, а так же после соприкосновения с загрязненными предметами, смены операций с механизмами и приспособлениями.

2.2. После посещения санитарных комнат и выхода за территорию цеха, необходимо вымыть руки 

до надевания санитарной одежды и обрабатывать руки препаратом на рабочем месте, непосредственно перед тем, как  приступить к работе без предварительного мытья рук.

2.3. Гигиеническая обработка рук: на кисти рук наносят 2 мл средства и втирают его в кожу до высыхания, но не менее  30 сек. Для профилактики туберкулеза обработку проводят дважды. Для профилактики вирусных инфекций (герпес, гепатит В, ВИЧ и ротавирусов) средство наносят по 3 мл двукратно. Общее время обработки – 3 мин. 

 2.4. Бактериологический контроль за чистотой рук работников проводит производственная лаборатория (не реже 3 раз в месяц). Для контроля применяется йодокрахмальная проба.

 2.5. Препарат может поставляться с настенными и настольными дозаторами, позволяющими извлекать необходимое количество непосредственно на рабочем месте работника предприятия.

3.Меры предосторожности и первой помощи

3.1. Препарат не токсичен в малых дозах, возможно применение при последующем контакте с продуктами питания, относится к 4-му классу малоопасных соединений. 

3.2. Средство используется только для наружного применения.

3.3. При случайном отравлении через рот обильно промыть желудок, водой комнатной температуры, вызывая рвоту, затем принять 1-2 стакана воды с добавлением адсорбента (10-12 измельченных таблеток активированного угля на стакан воды), обеспечить покой и тепло.

3.4. При попадании средства в глаза их следует обильно промыть проточной водой и закапать 1-2 капли 30% раствора сульфацила натрия (альбуцида).

3.5. Хранить отдельно от лекарств при температуре не выше 25(С в недоступном для детей месте.

3.6. Легко воспламеняется! Не допускать контакта с открытым пламенем и включенными нагревательными приборами.

3.7. Не использовать по истечении срока годности.

3.8. Препарат не токсичен в малых дозах, при соприкосновении с продукцией, относится к 4-му классу малоопасных соединений. 

4. Физико-химические и аналитические методы контроля качества
4.1. Спецификация .

Согласно спецификации контролируются показатели качества, указанные в таблице:
Показатели качества дезинфицирующего средства «Стериллиум»

Таблица

	Наименование показателя
	Нормы

	Внешний вид
	Прозрачная жидкость светло-синего цвета

	Плотность при 20(С, г/см3
	0,847 – 0,855

	Показатель преломления при 20(С
	1,376 – 1,381 

	Массовая доля мецетроний этилсульфата, %
	0,18 – 0,20

	Массовая доля пропанола-2
	43,0 – 47,0

	Массовая доля пропанола-1
	28,5 – 31,5


4.2. Определение внешнего вида.

Внешний вид определяют визуально. Для этого в пробирку из бесцветного стекла с внутренним диаметром 30-32 мм наливают средство до половины и просматривают в проходящем или отраженном свете.

4.3. Определение плотности при 20(С.

Плотность при 20(С измеряют с помощью ареометра по ГОСТ 18995.1-73 «продукты химические жидкие. Методы определения плотности».

4.4. Определение показателя преломления при 20(С.

Показатель преломления при 20(С определяют рефрактометрически согласно Государственной Фармакопеи СССР XI издания (выпуск 1, с.29).

4.5. Определение массовой доли мецетроний этилсульфата.

4.5.1. Оборудование, реактивы и растворы:

· Весы лабораторные общего назначения 2 класса с наибольшим пределом взвешивания 200 г.;

· Бюретка вместимостью 25 см³;

· Колбы мерные вместимостью 100 см³;

· Колба Кн вместимостью 250 см³ со шлифованной пробкой;

· Пипетки вместимостью 1, 2, 5 см³;

· Цилиндры вместимостью 25, 50 100 см³;

· Додецилсульфат натрия х.ч.;

· Цетилпиридиний хлорид 1-водный с содержанием основного вещества не менее 99,0% производства фирмы «Мерк» (Германия) или реактив аналогичной квалификации;

· Эозин;
· Метиленовй голубой;
· Кислота уксусная х.ч.;

· Спирт этиловый ректификованный технический;

· Хлороформ х.ч.;

· Кислота серная х.ч.;

· Вода дистиллированная.

4.5.2. Подготовка к анализу

4.5.2.1. Приготовление 0,004 н. Водного раствора додецилсульфата натрия;

0,120 г додецилсульфата натрия растворяют в дистиллированной воде в мерной колбе вместимостью 100 см³ с добавлением объема воды до метки.

4.5.2.2. Приготовление смешанного индикатора.

Раствор 1. В мерном цилиндре 0,11 г эозина Н растворяют в 2 см³ воды, прибавляют 0,5 см³ уксусной кислоты, объем доводят этиловым спиртом до 40 см³ и перемешивают.

Раствор 2. 0,008 г метиленового голубого растворяют в 17 см³ воды и прибавляют небольшими порциями 3,0 см³ концентрированной серной кислоты, перемешивают и охлаждают.

Раствор смешенного индикатора готовят смешением раствора 1 и раствора 2 в объемном соотношении 4:1 в количествах, необходимых для использования в течение трехдневного срока. Полученный раствор хранят в склянке из темного стекла не более 3 дней.

4.5.2.3. Определение поправочного коэффициента раствора додецилсульфата натрия

Поправочный коэффициент определяют двухфазным титрованием раствора додецилсульфата натрия 0,004 н. Раствором цетилпиридиний хлорида, приготовляемым растворением 0,143 г цетилпиридиний хлорида 1-водного в 100 см³ дистиллированной воды (раствор готовят в мерной колбе вместимостью 100 см³).

К 5 см³ или 10 см³ раствора додецилсульфата натрия прибавляют 15 см³ хлороформа, 2 см³ раствора смешанного индикатора и 30 см³ воды. Закрывают пробку и встряхивают. Содержимое колбы титруют раствором цетилпиридиний хлорида, попеременно интенсивно встряхивая в закрытой колбе до перехода синей окраски нижнего хлороформного слоя в фиолетово-розовую.

4.5.3. Выполнение анализа.

Навеску анализируемого средства от 6,0 до  9,0 г., взятую с точностью до 0,0002 г., количественно переносят в мерную колбу вместимостью 100 см³, и объем доводят дистиллированной водой до метки.

В коническую колбу либо в цилиндр с притертой пробкой вносят 1 см³ раствора додецилсульфата натрия, прибавляют 15 см³ хлороформа, 2 см³ смешанного индикатора и 30 см³ дистиллированной воды. Полученную двухфазную систему титруют приготовленным раствором анализируемой пробы при попеременном сильном взбалтывании в закрытой колбе до перехода окраски нижнего хлороформного слоя в фиолетово-розовую.

4.5.4. Обработка результатов.

Массовую долю мецетроний этилсульфата (Х) в процентах вычисляют по формуле:

Х =       0,00169*V * К * 100 * 100
                      m * V(
где 0,00169 – масса мецетроний этилсульфата, соответствующая 1 см³ раствора додецилсульфата натрия концентрацию точно С (С12Н25SO4Na) = 0,004 моль/дм³ (0,004н), г;

V – объем титруемого раствора додецилсульфата натрия концентрации С(С12Н25SO4Na) = 0,004 моль/дм³ (0,004н), равный 1 см³;

К – поправочный коэффициент раствора додецилсульфата натрия концентрации С(С12Н25SO4Na) = 0,004 моль/дм³ (0,004н);

100 – разведение навески;

V( - объем раствора средства Стериллиум, израсходованный на титрование, см³;

m – масса анализируемой пробы, г.

За результат анализа принимают среднее арифметическое 3-х определений, расхождение между которыми не должно превышать допускаемое расхождение, равное 0,005%

4.6. Измерение массовой доли пропанола-1 и пропанола-2.

Методика измерения массовой доли пропанола-1 и пропанола-2 основана на методе капиллярной газовой хроматографии с пламенно-ионизационным детектированием, изотермическим хроматографированием раствора пробы и количественной оценке методом внутреннего стандарта.

4.6.1. Средства измерения. Оборудование:

· аналитический газовый хроматограф, снабженный пламенно-ионизационным детектором, капиллярной колонкой, компьютерной системой сбора и обработки хроматографических данных;

· хроматографическая колонка длиной 50м., внутренним диаметром 0,32 мм., покрытая Карбоваксом 400 с толщиной слоя 0,2 мкм.;

· весы лабораторные общего назначения 2 класса с наибольшим пределом взвешивания 200 г.;

· микрошприц вместимостью 1 мкл.;
· колбы вместимостью 50, 250 см³.

4.6.2. Реактивы.

· пропанол-2, ч.д.а. – аналитический стандарт;

· пропанол-1, ч.д.а. – аналитический стандарт;

· ацетонитрил, ч.д.а. – внутренний стандарт;

· вода дистиллированная;
· гелий газообразный;
· водород газообразный;
· воздух, сжатый в баллоне или от компрессора.

4.6.3. Растворы

· Приготовление основного градуированного раствора; 
В колбу вместимостью 250 см³ помещают 30,2 г пропанола-1 45,1 г пропанола-2 и 24,7 г воды, взвешенных с аналитической точностью и тщательно перемешивают.

Приготовленный раствор в герметичном состоянии может сохранятся в течение 15 месяцев.

· Приготовление рабочего градуировочного раствора с внутренним стандартом:

В колбу вместимостью 25 см³ помещают 6 г ацетонитрила в качестве внутреннего стандарта, взвешенного с аналитической точностью, добавляют до метки основной градуировочный раствор и определяют точный вес. После перемешивания рабочий градуировочный раствор хроматографируют. Из полученных хроматограмм определяют площадь хроматографического пика ацетонитрила и определяемых спиртов в рабочем градуировочном растворе.

· газ-носитель азот (или гелий);

· давление на входе колонки 2,1 бар;

· температура колонки 60˚С; испарителя 250˚С; детектора 270˚С;

· объем вводимой дозы 0,2 мкл.

Примерное время удерживания: 2-пропанол 5,9 мин., ацетонитрил 6,6 мин., 1-пропанол 8,1 мин.

Коэффициент аттеньюирования подбирают таким образом, чтобы высота хроматографических пиков составляла 80-90% полной шкалы.

4.6.5. Выполнение измерений.

В мерную колбу вместимостью 25 см³ помещают 6 г ацетонитрила в качестве внутреннего стандарта, взвешенного с аналитической точностью, добавляют до метки испытуемый образец и определяют точный вес. После перемешивания раствор хроматографируют. Из полученных хроматограмм опреденляют площадь хроматографического пика ацетонитрила и каждого из определяемых спиртов.

4.6.6. Обработка результатов измерений.

Вычисляют относительный градуировочный коэффициент К для каждого из определяемых спиртов по формуле:

К¡ = М¡ / Мвн.ст.

        S¡ / S вн.ст.

Где:

S¡ - площадь хроматографического пика i-го определяемого спирта в рабочем градуировочном растворе;

Sвн.ст. – площадь хроматографического пика ацетонитрила (внутреннего стандарта) в рабочем градуировочном растворе;

М¡ - массовая доля i-го определяемого спирта в основном градуировочном растворе, %;

Мвн.ст. – массовая доля ацетонитрила в рабочем градуировочном растворе, %.

Массовую долю i-го определяемого спирта (Х, %) вычисляют по формуле: 

Х¡ = К¡*S¡*Мвн.ст.

        Sвн.ст.

Где:

S¡ - площадь хроматографического пика i-го определяемого спирта в испытуемом растворе;

Sвн.ст. – площадь хроматографического пика ацетонитрила (внутреннего стандарта) в испытуемом растворе;

Мвн.ст. – массовая доля ацетонитрила, внесенного в испытуемую пробу, %;

К¡ - относительный градуировочный коэффициент для i-го определяемого спирта.

Рабочий градуировочный раствор и раствор испытуемой пробы вводят по 3 раза каждый. Площадь под соответствующим пиком определяют интегрированием, а для расчета используют среднее арифметическое значение.

