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Алгысез

1 Техникальщ реттеу жэне метрология комитет! Hi и «Казакстанныц стандарттау жэне 
сертификаттау институты» республикальщ мемлекетпк кэсшорны жэне экологияльщ 
каушаздщ саласындагы №71 «Коршаган орта нысандары. Онеркэсштш халдыктар» 
стандарттау женшдеп ТК Э31РЛЕНД1 ЖЭНЕ ЕНГ13Д1

2 Казахстан Республикасы Индустрия жэне жаца технологиялар министрлЛшщ 
Техникальщ реттеу жэне метрология комитет! терагасыньщ 2010 жылгы 8 харашасындагы 
№500-од буйрыгымен БЕК1ТШД1 ЖЭНЕ КОЛДАНЫСЦА ЕНГ13Д1

3 Осы стандартта Казахстан Республикасыньщ 2004 жылгы 9 харашасындагы 
№603-11 «Техникальщ реттеу туралы» Зацыньщ ережелер! icKe асырылды жэне 
1991 жылгы 29.07. №6129-91 «Адсорбцияльщ жогары тшмд! суйыкдьщ хроматография 
эд!с!мен хоршаган орта нысандарын жэне тагам ешмдершде, биоматериалдагы олардьщ 
метаболиттерш жэне хлорорганикальщ пестицидтерд! топтьщ сэйкестшд!ру жен!ндег! 
эд!стемел!к нускаулар» талаптары ескершд!, Клисенко, 1 том, ЛИВ Антонов 1989ж.,

Осы стандартца енггзтген взгертулер туралы аппарат «Стандарттау жвнтдегг 
нормативтт цужаттаР>> сттеместде, ал взгертулер мэпнт - «Мемлекеттгк 
стандарттар» ай сайынгы ацпараттьщ сттемелертде жарияланады. Осы 
стандартты цайта цараган (жойган) немесе ауыстырган жагдайда muicmi аппарат 
«Мемлекеттт стандарттар» ацпараттыц сттеместде жарияланады

Осы стандарт Казахстан Республикасы Индустрия жэне жаца технологиялар 
министрлш! Техникальщ реттеу жэне метрология комитет! рухсатынсыз ресми басылым 
ретшде тольщтай немесе белшектелш басылып шыгарыла, кебейтше жэне таратыла 
алмайды

ГОСТ Р 52698-2006.

4 АЛЕАШ РЕТ ЕНГ131ЛД1

5 Б1Р1НШ1 КАНТА 1<АРАУ MEP3IMI 
ТЕКСЕРУ КЕЗЕНД1Л1Г1
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ЦРСТ 2011-2010

КАЗАХСТАН РЕСПУБЛИКАСЫНЫЦ МЕМЛЕКЕТТ1К СТАНДАРТЫ

СУ, АЗЬЩ - Т УЛ IК 0НШДЕР1, ЖЕМ ЖЭНЕ TEMEKI 0НШДЕР1

Хлорорганнкалык пестицидтерд1 
хроматографиялык эдктермен аныктау

Енпзшген куш 2012-01-01

1 Ь^олдану саласы

Осы стандарт хлорорганикальщ пестицидтерд1 (ары карай ХОП) аньщтау эдютерш 
белгшейдт ДДТ - 4,4'-дихлордифенилтрихлорэтан жэне оньщ метаболиттер: ДДД - 4,4'- 
дихлордифенилдихлорэтан жэне ДДЭ - 4,4'-дихлордифенилдихлорэтилен; ГХЦГ жэне 
оньщ изомерлерг линдан- гамма-изомер гексахлорциклогексан, альфа
гексахлорциклогексан изомерлерц гексахлорциклогексан бета-изомерлерц 
гексахлорбензол, гептахлор, кельтан жэне жука кабатты альдрин, жогары тшмд1 
суйыктыкты жэне газды суйыктыкты хроматография.

Осы стандарт суга, азьщ - тулщ ешмдерше, жемшепте жэне темею ешмдерше 
колданылады.

«Жемшептердщ жэне жемшепД коспалардыц каутаздплне талаптар» техникальщ 
регламентше, «Хальщка арналган ауыз су каутазд1пне талаптар» техникальщ 
регламентше, «Ет жэне ет ешмдершш каушаздшше талаптар» техникальщ регламентше, 
«Сут жэне сут ешмдершш каушаздшше талаптар», «Тагам ешмдерше санитарльщ- 
эпидемиологияльщ талаптар» техникальщ регламенттерше белгшенген бакыланатын 
керсетДшке техникальщ талаптар.

2 НормативДк сштемелер

Осы стандартны колдану yuiiH мынадай сштемелж нормативДк кужаттар кажет:
Кдзакстан Республикасы УДмеДнщ каулысымен беДДлген 2009 жылгы 16.01. №14 

«Орт каушаздшше жалпы талаптар» техникальщ регламенД.
Кдзакстан Республикасы УДмеДнщ каулысымен бек1Длген 2009 жылгы 16.01. №16 

«Нысандарды коргауга арналган ерт техникасыньщ каушаздшше талаптар» техникальщ 
регламенД.

Кдзакстан Республикасы УДмеДнщ каулысымен бектлген 2008 жылгы 11.03. №230 
«Суг жэне сут ен1мдер1н1ц каушсвдшше талаптар» техникальщ регламенД.

Казакстан Республикасы УДмеДнщ каулысымен бектлген 2008 жылгы 18 
наурыздагы №263 «Жемшептерд1ц жэне жемшепД коспалардыц каушаздшше талаптар» 
техникальщ регламенД.

Казакстан Республикасы УюмеДнщ каулысымен бектлген 2008 жылгы 8.04. №336 
«Ет жэне ет ешмдершщ каушаздшше талаптар» техникальщ регламенД.

Казакстан Республикасы УДметшщ каулысымен бектлген 2008 жылгы 13.05.№456 
«Хальщка арналган ауыз судыц каушаздшше талаптар» техникальщ регламенД.

КР СТ 1.9-2007 Казакстан Республикасында стандарттау женшдеп хальщаральщ, 
ещрлш жэне улттьщ стандарттарды жэне нормативДк кужаттарды колдану тэрДб1

Ресми басылым
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КР СТ 2.21-2007 Кдзакстан Республикасыньщ мемлекетпк елшеу б1рлштершщ 
жуйесг 0лшеу куралдарыньщ тишн беюту жэне сынау журпзу тэрпбт

КР СТ 2.30-2007 КР М0Ж. 0лшеу куралдарын метрологияльщ аттестациясын 
журпзу тэрАбг

КР СТ 2.4-2007 КР М0Ж. 0лшеу куралдарын тугендеу. ¥йымдастыру жэне етюзу 
тэрт1б1.

К̂ Р СТ 2.75-2009 Казахстан Республикасыньщ мемлекеттш елшеу б1рлштерш 
камтамасыз ету жуйесг Сынак жабдыгын аттестациялау тэрпбг

ГОСТ 12.1.019-79 Ецбек каушаздЫ стандарттарыньщ жуйесг Электр каушаздшг 
Жалпы талаптар жэне коргау турлершщ номенклатурасы.

ГОСТ 1277-75 Реактивтер. Азотты кынщылды кумю. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 1770-74 Зертханальщ шыны елшеу1ш ыдыс. Цилиндрлер, мензуркалар, 

колбалар, тупктер. Жалпы техникальщ шарттар.
ГОСТ 2603-79 Ацетон. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 3760-79.Реактивтер. Сулы аммиак. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 3956-76 Техникальщ силикагель. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 4204-77 Реактивтер. Кукдрт кышкылы. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 4166-76 Реактивтер. Кукзрт кышкылды натрий. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 4201-79 Реактивтер. Кем1ркышкылды кышкыл натрий. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 4220-75 Реактивтер. Ею хромды кышкылды калий. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 4233-77 Реактивтер. Хлорлы натрий. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 5962-67 Ректификатталган этил спиртг Техникальщ шарттар.
ГОСТ 6709-72 -  Тазартылган су. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 9147-80 Зертханальщ фарфор ыдыс жэне жабдьщ. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 9293-74 Газ тэр1зд1 жэне суйьщ азот. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 10929-76 Реактивтер. Пероксид сутегг Техникальщ шарттар.
ГОСТ 12026-76 Зертханальщ сузплеу кагазы. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 20015-88 Хлороформалар. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 21400-75 Химияльщ зертханальщ шынылар. Техникальщ шарттар. Сынау 

эдютерг
ГОСТ 24104-2001 Зертханальщ таразылар. Жалпы техникальщ талаптар
ГОСТ 25336-82 Зертханальщ шыны ыдыс жэне жабдьщ. Типтер, непзп параметрлер 

жэне елшемдер
ГОСТ 25706-83 Лупалар. Типтер, непзп параметрлер. Жалпы техникальщ талаптар
ГОСТ 29227-91 Зертханальщ шыны ыдыс. Мелшерлепш тамызгыштар. 1-бел1м. 

Жалпы талаптар.
ГОСТИСО 5725-1-2003. Одютердщ жэне елшеу нэтижелершщ дэлд1г1 

(дурыстылыгы жэне дэл нэз1кпп). 1-бел1м. Непзп ережелер жэне аныкдамалар.
ГОСТ ИСО 5725-2-2003. Одютердщ жэне елшеу нэтижелершщ д элд т

(дурыстылыгы жэне дэл нэз1кпп). 2-бел1м. Стандартты елшеу эд1с1н1ц 
кайталанушылыгын жэне жацгыртушылыгын аныкдаудьщ непзп эд!с1.

ГОСТ ИСО 5725-6-2003* Одютердщ жэне елшеу нэтижелершщ дэлдЫ
(дурыстылыгы жэне дэл нэзжт1п). 6-белiM. Тэж1рибеде дэлд1к мэндерш колдану.

ГОСТ Р 51419-99* Жемшептер, курама шептер, курама шеп шиюзаттары. 
Сыналатын сынамаларды дайындау.

* КР СТ 1.9 сэйкес колданылады.
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«Тагам ешмдерше санитарльщ-эпидемиологияльщ талаптары» КР ДМ 2010 жылгы
06.08 №611 буйрыгы.

ЕСКЕРТПЕ: Осы стандарт™ пайдалантан кезде агымдагы жылты жай-куш бойынша жыл сайын 
шыгатын «Стандарттау женшдеп нормативтпс кужаттар йлтемей» атты акпараттык йлтемелер жэне 
агымдагы жылы жарияланган ай сайын шыгатын акпараттык; йлтемелер бойынша йлтемелпс стандарттар 
колданысын тексерген дурыс. Егер йлтемелпс кужат ауыстьфылган (езгертшген) болса, онда осы 
стандартты пайдалантан кезде ауыстьфылган (езгертшген) кужатты басшылыкка алу кажет. Егер йлтемелпс 
кужат ауыстьфылмай жойылса, онда оган йлтеме бер1лген ережелер осы йлтемеге катыссыз бел1мде 
колданылады.

3 Олшеулер/и орындауга арналган талаптар

3.1 Жумыстарды каушсп журНзу шарттары

3.1.1 Талдауларды практикальщ орындауга осы стандартпен таныскан жэне 
зертханада жумыс кез1нде каушаздш техникасы бойынша нускаулыктан еткен 
(нускаулык журналында белгшеумен) мамандар ж1бершедг

3.1.2 Электр кондыргылармен жумыс кезшде ГОСТ 12.1.019 бойынша электр 
Kayincisfliri.

3.1.3 Зертхана уй-жайы «Орт к ау тазд тн е  жалпы талаптар» техникалык регламент! 
бойынша ерт каутаздЫ  талаптарына сэйкес келу1 тшс жэне «Нысандарды коргауга 
арналган ерт техникасыньщ каушсгздшше талаптар» техникалык регламентше сэйкес ерт 
сещцру куралдары болуы тшс.

3.2 Мамандардьщ бшктшгше талаптар
Олшеуд! колданылатын жабдыкды пайдалану жен!ндег! нускаулыкты окып-б!лген 

жэне зертханальщ жумыстардьщ техникасын б!лет!н маман журпзе алады.
3.3 Олшеулерд! орындау шарттары
- коршаган ауа температурасы (20 ±10) °С;
- 84 кПа-дан 106,7 кПа дешн атмосфералык кысым;
- салыстырмалы ылгалдык (65 ± 15) %.
3.4 Органикальщ ерггмштермен, улы заттармен, кунарланган кышкылдармен жумыс 

кезшде каутс1зд1к ережелер!н сактау кажет.

4 Жука кабатты хроматография одна

4.1 Эдютщ мацыздылыгы
Эдю сыгындыларды тазартудан жэне зерттелет!н улплерден оларды сыгындалудан 

кешн эр турл1 козгалмалы ерташтер жуйелершщ жука кабындагы хлорлы 
пестицидтердщ хроматографиясына непзделген.

4.2 Эдютщ метрологияльщ сипаттамасы 1-кестеде керсет!лген.
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1-кесте -  Метрологиялыц сипаттама

Талданатын
сынама

Табу meicriri, 
мг/дм3 

немесе мг/кг

Крсарлас 
аныктамалардыц 

саны, п

Стандартты 
ауытку, S %

Салыстырмалы 
ауытку,Sr %

п=5 жэне 
а=0,95 

кезшдеп 
сен1мд1 

интервал,%
Су 0,005 7 10 10,7 93,0 ± 7,7
Шарап 0,005 7 12 13,3 90,0 ± 9,0
Кекенютер 0,050 7 12 14,4 83,0 ± 9,0
Жемютер 0,050 6 9 11,1 81,0 ±7,4
Астык 0,050 7 10 13,3 75,0 ± 7,5
Шеп 0,025 10 12 16,2 74,0 ± 7,6
Сут 0,040 13 16 18,6 86,0 ± 8,9
Сары май 0,050 8 17 20,0 83,0 ± 12,0
Балык 0,050 10 12 14,1 83,0 ± 7,6
Ет 0,050 10 15 17,2 87,0 ± 9,5
Мал майы 0,040 6 12 14,6 82,0 ± 9,9
Кднт 0,020 6 5 5,1 97,0 ±4,13

0,005 мг/кг-нан 2,0 мг/кг дешн немесе мг/дм3 аныкдалган шогырланулар диапазоны.

4.3 Аппаратура, материалдар жэне реактивтер

4.3.1 Аппаратура жэне материалдар
- ГОСТ 24104 бойынша а± 0,0001 г шактамалы абсолютт1 кателтнщ аса шекпп бар 

дэлд1ктег1 арнайы аналитикальщ таразылар;
-ГОСТ 24104 бойынша а± 0,01 г шактамалы абсолютп кателпшщ аса meicriri бар 

дэлдктеп арнайы аналитикальщ таразылар;
- колданыстаты нормативт1 кужаттамалар бойынша ротацияльщ буландыртыш;
- колданыстаты кужаттама бойынша сшкуге арналтан аппарат;
- УФС-254 хромаюграфияльщ сэулелещцрпш немесе ПРК-4 сынапты-кварцтьщ 

лампа;
- ГОСТ 25336 бойынша К-1-250-29/32 айдау колбалары;
- ГОСТ 25336 бойынша Гр-25-14/23 колбалары;
- ГОСТ 1770 бойынша 2-50-2; 2-100-2; 2-500-2 елшеупн колбалар;
- ГОСТ 25336 бойынша В-56-80 ХС куйтыш;
- ГОСТ 25336 бойынша Кн-1-250-29/32 конустьщ колба;
- ГОСТ 1770 бойынша 1-50, 1-100 елшеупн цилиндрлер;
- ГОСТ 25336 бойынша 10 см3 сыйымдылыкты тытыз жабылтан тытындары бар 

тупктер;
- 500, 1000 см3№ сыйымдыльщты тытыз жабылтан какпагымен шыны банкалар;
- ГОСТ 25336 бойынша ВД-100-29/32, ВД-250-29/32 белпш куйгыштар
- ГОСТ 25336 бойынша В-1-50 стакан;
- ГОСТ 29227 бойынша 1-2-2-5, 1-2-2-10 тамызгыштары;
- ГОСТ 21400 бойынша химияльщ-зертханальщ шыныдан жасалынган таякша;
- ГОСТ 12026 бойынша зертханальщ сузгшеу кагазы немесе кагаз сузгшерк
- колданыстаты нормативт1к кужаттамалар бойынша хромаю графияльщ т1л1мдер;
- хроматографиялауга арналтан камера: теri стел ген какпакпен жабылатын, жазьщ 

тупл ыдыс жэне ГОСТ 25336 бойынша эксикатор камера;
- шыны пульверизатор;
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- курамында майы бар ешмдерден алынган сыгындыларды тазартуга арналган шыны 
хроматографияльщ багана: тар белЫ - узындыгы (50 ± 2) см, диаметр (1,7 ± 0,3) см, кец 
белЫ - узындыты (1,5 ± 2) см, диаметр (2,5 ± 0,2) см.

4.3.2 Реактивтер
- ГОСТ 4204 бойынша куюрт кышкылы, х.т., 1,84 г/см3тытыздытымен;
- дефлегматормен айдалтан жэне кристаллы куйд1рпш калиймен кепт1р1лген, 

тазартылтан сумей жуылтан, кунарлантан кук1рт кышкылымен тазартылтан, т., гексан;
-ГОСТ 2603 бойынша ацетон, х.т., айдалтан;
- ГОСТ 3760 бойынша сулы аммиак, т.у.т.;
- ГОСТ 5962 бойынша техникалык ректификатталган этил спирту
- ГОСТ 20015 бойынша айдалтан хлороформалар, х.т.;
- колданыстагы нормативт1 кужаттамалар бойынша диэтилдо эфир;
- ГОСТ 10929 бойынша пероксид сутеп, 30 %-дьщ ертндц
- ГОСТ 4166 бойынша сусыз натрий сульфаты, т.;
- ГОСТ 4201 бойынша кем1ркышкылды кьшщыл натрий, т.у.т.;
- колданыстагы нормативт1 кужаттамалаР бойынша кымыздыкды кышкылды калий;
- ГОСТ 4233 бойынша хлорлы натрий, х.т.;
- колданыстагы норматив^ кужаттамалаР бойынша терт хлорлы кем1ртек;
- ГОСТ 1277 бойынша азотты кышкылды кумю, х.т.;
- ГОСТ 3956 бойынша 0,30 мм елеуш аркылы еленген жэне усакталган АСК 

тацбалы силикагель;
- ГОСТ 6709 бойынша тазартылтан су;
- кез келген тацбадагы белсещцршген кем1р;
- pH аньщтауга арналган эмбебап индикаторлы кагаз;
- хлорорганикальщ пестицидтер курамындаты стандартты мемлекетт1к улгшер 

(MCY): ДДТ, ДДД, ДДЭ, ГХЦГ кем дегенде 90 % непзп заты бар кеп1лденд1р1лген жишк 
заттары;

хлорорганикальщ пестицидтер ертндшер куРамьшыЧ аттестацияланган 
коспалары: ДДТ, ДДД, ДДЭ, ГХЦГ.

1- ЕСКЕРТПЕ ¥ксас метрологияльщ сипаттамалары бар немесе жогары реактивтер, елшеуш  
ьщыстар, аппаратураны колдану жтбериедт

2- ЕСКЕРТПЕ КР СТ 2.21 сэйкес типтерд1 беюту немесе КР СТ 2.30 сэйкес метрологияльщ 
аттестациялау, КР СТ 2.4 сэйкес елшеу куралдарын тугендеу максатында сынаута жататын колданылатын 
елшеу куралдары жэне Кдзакстан Республикасыньщ мемлекеттш елшеу б1рлштсрш камтамасыз ету 
реестрше енпзуге сына к жабдыгы К? СТ 2.75 сэйкес аттестациялауга жатады.

4.4 Сынактарга дайындык

4.4.1 АСК тацбалы силикагельд1 тазарту
Стаканта силикагельд1 салады, гексанмен куяды, араластырады, гександы тепп 

тастайды. Жууды уш рет кайталайды. Жуылтан силикагельд1 2 сатат 1ш1нде 180 °С 
температура кезшде тесед1. Тыгыз жабылтан шыны банкада сактайды.

4.4.2 Мактаны тазарту
Конустьщ колбага мактаны кояды, гексанмен куяды, 15 минут устайды. Операцияны 

ек1 рет кайталайды. Тазартылтан мактаны тарту купи астында ауада кепт1ред1. Жабьщ 
шыны баркада сактайды.

4.4.3 Майлардан тазартуга арналган хроматографияльщ баганаларды дайындау
Батананыц теменп бел1пне тазартылтан мактаныц кдшкентай кесепн

орналастырады, (26,0 ± 0,5) см би1кт1кте АСК силикагелш салады, батана бойына агаш 
таякпен уртылай отырып тыгыздайды. Содан кешн 4:1 (масса бойынша) катынасында
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куюрт кынщылымен ащршген силикагельд1 3 см орналастырады, ары карай (1,0 ± 0,5) см 
кабатпен сусыз натрий сульфатын себедг Батана аркылы 30 см3 гександы етюзед1 жэне 
резецке грушамен сытады. Батаналардьщ тшмдшгш бершген шотырланумен 
хлорорганикальщ пестицидтер 5 см3 коспасын енпзе отырып, тексеред1 (0,1 мг -ден 0,2 
мкг дешнп шекпкте). Ертщ цш  батаната cinipy мумкшдшш бередк содан кешн 
секундына 6ip тамшысын жылдамдытымен 50 см3 гексан пестицидтерд1 аластайды.

4.4.4 Шроттардьщ (липидтармен байытылмаган), кунжаралардьщ жэне кауыздардыц 
сынамаларынан сытындыларды тазартуга арналган хроматографиялык батана.

Хроматографиялык багананы шыны макдамен 1 см бшктште толтырады, содан кешн 
баганага 2,5 см кабатта електелген алюминий (А) тотыгын немесе 3,5 см кабатта кремний 
тотыгын енпзедк 9pi карай кабаттыц бшкпп (Б) 2,5 см, куюрт кышкылымен ащршген 
алюминий (кремний) тотыгыньщ тушрлерш таптап тепстемей-ак себедг Эр кабат жуйел1 
турде гексанмен (барлыгы 30 см3) жуады. Липидтармен байытылган кунжараларды жэне 
шроттарды талдау уппн алюминий тотыгыньщ кабаттарын тшсшше 5 см-ге (А) жэне 3 см- 
ге (Б) дешн кебейткен жен, ал кремний тотыгыньщ колданган кезде 6 см-ге (А) жэне 3 см- 
ге (Б) дешн кебейткен жен.

4.4.5 Айкындалган реактивтерд1 дайындау
1- epiTKini. 0,5 г азотты кышкылды кумюп 5 см3 тазартылтан сумей ерггедк 7 см3 

аммиакты косады жэне келемд1 ацетонмен 100 см3 дешн жетюзедг EpiTKiniTi 
тоназыткышта 3 кун шшде сактайды.

2- epiTKini. 0,25 г азотты кышкыл кумюп 100 см3 сыйымдылыкдаты елшеуш колбада 
орналастырады, 2,5 см3 тазартылтан суды, 5 см3 2-феноксиэтанолды куяды, ацетонмен 
белпге дешн жетюзед1 жэне 30 %-дьщ cyreri пероксщц ертанйнщ 3 тамшысын досады.

4.4.6 Хроматографиялык; камераны дайындау
Хроматографиялык; камерага хроматографиялау басталтанта дешн 30 минут бурын 

оны бумен каныктыру уийн козгалткыш ер1тюштердщ коспаларын куяды. Камерадаты 
козгалткыш ерггюштщ келем1 туп денгешнен 0,5 см артык емес бшктште болуы тшс.

4.4.7 100 мкг/см3 массальщ шогырлануы бар пестицидтердщ непзп ерташтерд1 
дайындау

Кез келген пестицидтщ непзп epiTKimiH дайындау уийн нускауга жэне паспортка 
сэйкес мемлекетпк стандартты улпш колданады.

Heri3ri ертйштерд1 тыгыз жабылган тыгыны бар колбаларда 6 ай шшде 
тоцазыткышта сактайды.

4.4.8 «Силуфол» тшмдерш хроматографтау уийн дайындау
- хроматографияга арналган «Силуфол UV-254» тшмдер колданар алдында о- 

толидинмен улд1рлейдг Бул уийн эр тйймд1 хроматографиялауга арналган камерага 
куйылган 0,1 пайыздьщ ацетонды о-толидин ертйпйне батырады. Тшм жогаргы шетше 
дешн epiTKim me6i кетершгеннен кешн тура кун сэулесшен каша отырып, оны алады жэне 
ауада кеппредр тш м колдануга дайын. О-толидинмен ущцрленген тшмдер эксикаторда 
сактайды.

- тшмдерд1 колданар алдында жуады. Бул уийн хроматографиялык камерага 5 мм- 
ден 7 мм-ге дешнп бшктште ацетон-аммиак (1:1) ерпжштер жуйесш куяды жэне 
тшмдерд1 т1к кушнде орналастырады. Тшмнщ жогаргысына дешн 10 мм жетпей 
козгалткыш epiTKim шебшщ сызыгы кетершгеннен кешн оны алады, ауада кеппредк 
содан кешн 15 минуттан 30 минутка дешн 110 °С температурасында кеппрпш шкафта 
белсещйредг Колданар алдында тшмдердщ пк жагынан epiTKim шебш тенеепруге 
кабшетп 3 мм кабатты алып тастайды.

4.5 Сынамаларды ipiKTey

Накты ешмге арналган нормативпк кужаттамага сэйкес сынамаларды ipiKTey жэне 
оларды сынакка дайындау.
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4.6 Сынацтарды жургйу

4.6.1 Шайгындау
4.6.1.1 Судан жэне шараптан алынган сыгындыны тазарту жэне шайгындау
200 см3 сынаманы белпш куйгынща жайгастырады жэне гексанмен немесе 30 см3 

бойынша уш улесп эфирмен немесе 50 см3 уш улесп диэтилд1 эфирмен 3 минут шпнде 
сшки отырып, пестицидтерд1 шайгындайды. BipiKKeH сыгындыларга 10 сусыз куюрт 
кышкылды натрийд1 себед1 немесе 2/3 куюрт кышкылды натриймен толтырылган куйгыш 
аркылы сузедг Сыгындыларды ерташтерд1 айдауга арналган куралга ауыстырады жэне 
ерггюштерд1 0,2 см3 -ден 0,3 см3 дешн айдайды. Кджет жагдайда сыгындыны куюрт 
кынщылымен тазартады.

4.6.1.2 Кекешстен жэне жемютен алынган сыгындыны тазарту жэне сыгындалу
20 г уатылган сынаманы тыгыз жабылатын тыгыны бар колбага салады жэне 30 см3 

бойынша ynecrepi бар эфирмен немесе гексанмен сшкуге арналган аппаратта 15 минут 
шшде уш рет пестицидтерд1 шайгындау журпзшедг BipiKKeH сыгындыларды куюрт 
кыищылды натриймен кеппредц ерташтерд1 айдауга арналган куралга ауыстырады, 0,2 
см3 -ден 0,3 см3 дешн ерташтерд1 айдайды жэне тшмге жагады.

4.6.1.3 Дэннен жэне сацыраукулактан алынган сыгындыны тазарту жэне шайгындау
Уатылган сынамалардан 20 г дэндо, 50 шии немесе 10 г кургак сацыраукулакдарды

1р1ктейд1 жэне тыгыз жабылатын тыгыны бар колбага орналастырады. Пестицидтерд1 
шайгындауды 30 см3 yneci бар эфирмен немесе гексанмен сшкуге арналган куралда уш рет 
журпзедг Б1р1ккен сыгындыларды белпш куйгышка ауыстырады, куюрт к;ышк;ылындагы 
сусыз кукэрт к;ышк;ылды натрийд1ц 10 см3 каныккан ертнд1с1н досады жэне б1рнеше рет 
ак;ырын с1лкид1. Органикальщ кабатты алып тастайды жэне щлнщыл тусс1з болганга дешн 
ендеуд1 кайталайды. Сыгындыны тазартылган сумей жуады, сусыз куюрт к;ышк;ылды 
натриймен кепт1ред1 жэне ерггюшпен айдайды.

4.6.1.4 Алмалардан, к;ырык;к;абаттан, шептен, шшеннен алынган сыгындыны тазарту 
жэне шайгындау

20 г усакдалган алма, 20 г к;ырык;к;абат, 40 г шеп жэне 20 г шшен сынамаларын тыгыз 
жабылатын тыгыны бар колбаларда 100 см3 ацетонды устемелеп куяды. 3 минут сшкидц 
20 см3 тазартылган суды досады жэне музда 30 минут салкындатады. Сыгындыны куйып 
алады жэне салк;ын турде сузед1, шайгындауды кайталайды. BipiKKeH сулы-ацетонды 
сыгындылардан ацетонды айдайды, ал сулы калдыкдан 10 минут шшде 10 см3 уш улест1 
гексанмен препараттарды шайгындайды. Гександы сыгындыларды сусыз куюрт 
кышкылды натриймен каньщкан куюрт кышкылымен тазартады. Сусыз куюрт кынщылды 
натриймен кепт1ред1. Ер1тюшт1 шамалы келемге дешн айдайды жэне тшмге кояды.

Егер тазарту тольщ емес болса (ерггюнгп булаганнан кешн колбада ак ецез калады), 
сыгындыны кургаганша булайды, калдыкды 0,2 см3 улес1мен 3 рет салкын ацетонмен 
жуады жэне тшмге кояды.

4.6.1.5 Курама шептен алынган сыгындыны тазарту жэне шайгындау
Зерттеу унйн 40 г елшендюш алады, оны колбада 60 см3 тазартылган сумей 

ылгалдандырады. В1лгалдандырылган елшенд1н1 колбада жабьщ тыгынмен тунге 
калдырады. Пестицидтерд1 шайгындау 2 сагат шшде с1лку кез1нде гексанньщ жэне 
ацетонныц (1:1) коспасыныц 50 см3 -ден 100 см3 дешн ею рет журпзедг Сыгындыларды 
белпш куйгышта 500 см3 6ipiкт1ред1, 50 см3 тазартылган суды ек1 рет косады жэне 
кабаттарды белгеннен кешн теменп су кабатты баска белпш куйгышка куяды жэне 40 см3 
гексан пестицидтерш шайгындайды. Су кабатын куйып алады. Гександы сыгындыларды 
6ipiicripefli, 2/3 сусыз куюрт кышкылды натриймен толтырылган кагаз cy3rici бар куйгыш 
аркылы сузедг Сыгындыларды 20 см3 -ден 30 см3 дешнп келемге дешн немее кургаганша, 
со дан кешн кургак калдыкды 20 см3 -ден 30 см3 дешн гексан немесе эфирде ерпе отырып
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ротацияльщ буландыргышта булайды. Сыгындыны белпш куйгышка ауыстырады жэне 
жогарыда сипатталгандай куюрт кыищылымен тазарту журпзшедт

4.6.1.6 Шроттан, кауыздан, кунжарадан алынган сыгындыны тазалау жэне 
шайгындау

Липидтармен байытылган шрот елшенд1с1н (15 г), липидтармен байытылмаган шрот 
елшендюш жэне кау1з елшенд1с1н (20 г) тец бел1кке белед1 жэне тыгыз жабылатын 
тыгынымен 100 см3 -ден 250 см3 дешнп сыйымдыльщтагы колбага кояды, гексанмен 
куяды (шроттьщ салмактык 6ip бел1г1не гексанньщ уш келем1), 30 мин с1лкуге арналган 
куралда с1лкид1. Сыгындыны куйгышка шегшдш! жябермей, Бюхнер куйгышы аркылы 
сузед1. Колбага гексанньщ керсетшген мелшер1н кайтадан куяды, 30 минут сшкидц сузед1, 
30 см3 гексанньщ кемепмен (10 см3 уш рет) Бюхнер куйгышына шегшдшщ мелшерлеп 
ауыстырады. Алынган сыгындыны ротацияльщ буландыргышта 30 см3 дешн немесе 40 °С 
жогары емес температура кезшде ауа тогында булайды, калдыкты ею тец бел1кке белед1 
жэне тоназыткыштын муздаткыш камерасына 1 сагатка (кем дегенде) кояды. Эр бел1кт1 
куюрт кышкылымен с1ц1р1лген алюминий немесе кремний тотьщтары бар жеке баганалар 
аркылы етк1зед1, гександы этил эфиршщ салкындатылган коспасы (15:85) 50 см3 багананы 
жэне колбаны 2 см3/мин жылдамдьщта жуады. Осы операцияны келеа кунге калдырмай 
уз1л1сс1з жург1зу кажет.

Тазартылган сыгындыларды oipiKripefli жэне 1 см3 келемге дешн булайды. 
Колбадагы калдьщты резецке грушаныц кемег1мен 1 см3 тупкке шагын тамызгышпен 
мелшерл1 ауыстырады, колбаны жэне шагын тамызгышты гексанньщ шамалы 
мелшер1мен (барлыгы 0,3 см3 -ден 0,5 см3 дешн), оны сол тупкке куя отырып, 2 немесе 3 
рет жуады. Содан кешн эбден кургаганша 50 °С температура кезшде су моншасында 
тут1ктег1 гександы булайды (соцгы колем 3 тамшы). Егер шайгындаудыц жэне жуатын 
суйьщтьщтыц жалпы келем1 1 см3 асса, онда алдымен оган жуатын суйыктыкты 
акырындап коса отырып, сыгындыны булайды. Буланган сыгындыда ак май тэр1зд1 
шепнд1 болган кезде тупкке 5 тамшы гександы косады жэне оны 15 минуттан 20 минутка 
дешн тоцазыткыштыц муздаткыш камерасына кояды, содан кешн гексанньщ осындай 
мелшер1мен ею рет калкытады жэне кайтадан 3 тамшы соцгы келемге дешн булайды.

Зерттелетш улгшермен косарлас ею модельд1 сыгындыны дайындайды. Эр 
сыгындыны курамында пестицид! жок (зерттелет!н улгщеп кургак заттыц жэне 
пестицидтщ катынасы) 1 г шроттан алады. Сыгындылардьщ 6ipiHeH тазарту алдында 
баганага шагын шприцпен (шагын тамызгышпен) 3 мкг мелшерде, 0,75 баскасында 
аньщталган пестицидтерд! енпзедг Буланган зерттелген жэне модельд! сыгындылар 
шагын шприцтщ немесе шагын тамызгыштардыц кемепмен гексанньщ шамалы 
келем!мен TyriKTi уш рет жуа отырып, тшмге мелшерл! кояды.

4.6.1.7 Балыктан, еттен жэне ет ешмд ершен алынган сыгындыны тазалау жэне 
шайгындау

Етп жэне ет ешмд ерш ет тарткыштан етюзедт Балыкты кабыгынан тазартады, ппю 
органдарын жэне оларды еттарткыштан етюзед! 20 сынаманы сусыз куюрт кышкылды 
натриймен араластырады жэне тыгыз жабылатын тыгыны бар колбага орналастырады. 
Сшку кезшде 1,5 сагат !ш1нде 50 см3 улестер1мен 1:1 катынасында эфир жэне ацетон 
немесе гексан жэне ацетон коспаларымен ею рет пестицидтерд! шайгындайды. 
Сыгындыны 2/2 сусыз куюрт кышкылды натриймен толтырылган кагаз cy3rici бар 
куйгыш аркылы сузгшейдц содан кей!н ер!тюш айдайды, кургак калдьщ 20 см3 гександа 
ерггед! жэне АСК силикагел! бар баганага енпзед!. Сыгындыны ащрпшке шщргеннен 
кеГйн пестицидп 110 см3 бензол коспасын 25 см3 -ден 30 см3 дешн катынасында 
гексанмен аластайды. Элюатты 250 см3 -ден 300 см3 дешнп сыйымдылыктагы пл1мтасы 
бар децгелек тупи колбага жинайды. Ерггюштщ соцгы улес1 с!ц!ршгеннен кей1н 10 
минуттан соц с!ц1рг1шт! грушаныц кемепмен сыгады. Элюатты 0,1 см3 келемге дешн
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айдайды жэне хроматографияльщ тшмге кояды.
Егер ет немесе балык сынамалары майдьщ улкен мелшер1 бар болса, 6ipiHini 

экстрагенттщ булануынан кешн (ацетонньщ гексанмен коспасы) жэне гександагы кургак 
калдыкдьщ еруш кумрт кышкылды гександы сыгындысын тазартуын журпзген жен, 
содан кешн жогарыда сипатталгандай баганалы тазартуды журпзедг

4.6.1.8 Мал майынан, жумырткадан, жумыртка унтагынан алынган сыгындыны 
тазарту жэне шайгындау

Мал майын еттарткышта усактайды, жумыртка унтагын мукият араластырады, 
жумыртканьщ сарыуызды акуызды беледц сарыуызды жэне акуызды елшейдц ал талдау 
упйн тек сарыуызды алады. Жумырткадагы хлорорганикалык пестицидтердщ мелшершщ 
соцгы ece6i барлык жумырткада келпредг Сарыуыздарды мукият араластырады, 
дайындалган улпден 25 г сынаманы 50 см3 ацетонмен куяды, ерташ тщ  кайнаганга дешн 
ыстьщ су моншасында араластырады жэне кыздырады. Колбаны салкындатады, оган 10 
см3 салкындатылган 2 %-дьщ кушрт кышкылды натрий ертндюш косады, араластырады 
жэне музды моншада 45 минут салкындатады. Содан кешн майсызданган макта кабаты 
аркылы децгелек тупп колбага ацетонды кабатты куйып алады. Ацетонды сыгындыны 
келеа майды катыру аркылы тагы да 2 рет кайталайды.

BipiKKeH сыгындылардан ротацияльщ буландыргышта немесе ерггк1штерд1 айдауга 
арналган куралда ацетонды айдайды (монша температурасы (70 ± 2) °С артык емес) жэне 
20, 10 жэне 10 см3 улеспен уш рет сыгындайды. Bipmuii шайгындаудыц узактыгы 1 сагат, 
келесшер1 15 минут. Эфирд1 белпш куйгышка 40 см3 2 %-дык кумрт кышкылды 
натрийдщ су ертндю мен ауыстырады, шпндепсш 2 минут шшде араластырады, 
кабаттарга белшуге беред1 жэне су фазасына лактырылады. Кдбаттардыц белшюш 
жаксарту уш1н каньщкан кукзрт кышкылды натрий ертщцсшщ б1рнеше миллилитр1н 
косуга болады.

Сыгынды жуу операциясын тагы да 2 рет кайталайды, содан кешн эфирд1 20 г сусыз 
кушртп кышкылды натрий1 бар стаканга куйып алады, 5 см3 эфирде белпш куйгышты еш 
рет шаяды. Кепт1р1лген сыгынды мелшерл1 елшеу1ш цилиндрге 50 см3 -ге ауыстырады 
жэне ертщ ц келемш 30 см3 дешн эфирмен жетк1зед1.

Ары карай жогарыда керсетшгендей АСК силикагел1 бар баганага 30 см3 сыгынды 
кояды. Шошка майыньщ сынамасы уш1н 75 см3 АСК силикагелш себед1, баска калган 
сынамалар уш'н 70 см3 себедг Сыгындыларды тазартуды ет сынамасы уш'н 
сипатталгандай журпзед1. Элюатты децгелек тупп колбага 150 см3-ге жинайды, ерггшит 
б1рнеше тамшыныц келем1не дей1н булайды жэне хроматографияльщ тш1мге кояды.

4.6.1.9 Балдан алынган сыгындыны тазарту жэне шайгындау
30 бал сынамасын 3 г сусыз кушрт кышкылды натриймен араластырады жэне эр 

сайын 15 минуттан балды шыны таякшамен тар химияльщ стаканда мукият жага отырып, 
уш рет 30 см3 улесп гексанмен пестицидтерд1 шайгындайды. Сыгындыларды 6ipiKripefli 
жэне 30 см3 келемге дешн немесе шамалы келемге дешн гександы айдайды, ары карай 
гексанмен 30 см3 дешн сыгындыга жеткдзедг 30 см3 сыгындыны АСК силикагел1 бар 
хроматографияльщ баганага енпзед1 жэне жогарыда сипатталгандай ерпк1шт1н булануын 
жэне сыгындыны тазартуды журпзед1.

4.6.1.10 Кднттан алынган сыгындыны тазарту жэне шайгындау
Суда алдын ала ертлген 50 г канттыц елшенд1с1н пестицидтер 250 см3 гексанмен 

белпш куйгышта шайгындайды. Пестицидтерд1 шайгындауды эр сайын 5 минуттан сшке 
отырып, 50, 25 жэне 25 см3 ерпташпен уш рет журпзедг BipiKKeH гександы сыгындылар 
коэкстрактивп заттардан кушрткышылды тэсшмен тазартылады (боягыш, аминд1 
кышкылдар, липидтер).

4.6.1.11 Суттен жэне сут ешмдершен алынган сыгындыны тазалау жэне шайгындау
Сынамаларды дайындау уш1н теменде келпршген тэсшдерд1н 6ipiH колдануга
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болады.
4.6.1.11.1 Eipmini тэсш
Ол к1легеймен, каймакпен, сушен жэне баска сут ен1мдер1мен жумыс унпн 

колданылады. Талдау уш1н тазартылган судьщ тец келем1мен ажыратылатын 20 г 
кшегейд1 жэне каймакты алады, 50 см3 сутке, айранга 30 см3 -ден 40 см3 дешн 
кунарландырылган кук1рт кышкылын сынаманьщ тольщ карайганга дешн косады. 10 °С - 
тан 15 °С дешн салкындатылган ер1т1нд1н1 белпш куйгышка ауыстырады жэне 25 см3-ден 
улеамен 2 рет гексанмен препараттарды шайгындайды. Тольщ алып тастау унпн 
куйгышты 2 минут с1лкид1, содан кешн оны 30 минутка кабаттардьщ толык белшюше 
дейш калдырады. Егер эмульсия тузшсе, 1 см -ден 2 см дешн этил спиртш косады. 
Б1р1ккен сытындыларта жэне белпш куйгышка каньщкан кушрт натриймен, 10 см3 
кунарланган кук1рт кышкылын косады жэне б1рнеше рет акырын сшкидг Тазартуды тусшз 
кук1рт кышкылын алганга дей1н жалгастырады.

Сузбен1 жэне ipiMiiiiKTi талдау кез1нде 50 г сузбе немесе 10 г укшште угтлген 
ipiMLuik' 40 см3 гексанмен жэне эфирмен куйылады, 2 минуттан 3 минутка дейш уздшшз 
с1лкид1 жэне 30 минутка калдырады. Шайгындауды кайталайды. Б1ршкен сыгындыларды 
белг1ш куйгышта жогарыда керсетшгендей кумрт кышкылында тазартады.

4.6.1.11.2 Екпшй тэсш
Оны cyrri, айранды, катыкды, кымызды жэне баска сут ен1мдер1н талдау уннн 

колданады. 25 см3 ешм сынамасын 300 см3 белпш куйгышка орналастырады, 5 см3 5 % 
кымыздьщ кышкылды калийд1 жэне каньщкан хлорлы натрийд1 куяды, 100 см3 ацетонды 
куяды, 2 минут сшкидг 100 см3 хлороформаны куяды жэне 2 минут сшкидг Куйгышты 
кабаттардьщ тольщ белшгенге дейш калдырады. Жогаргы фазаны лактырып тастайды, ал 
теменпш т1л1мтасы бар децгелек тупп колбага куяды жэне epiTKinrri кургаганша булайды. 
Калдьщты 30 см3 гександа шаяды.

4.6.1.12 К°йытылган суттен, 10 жэне 20 пайыздьщ кшегейден алынган сыгындыны 
тазарту жэне шайгындау

10 г ешмге 10 см3 каньщкан хлорлы натрий ертндюш куяды, 150 см3н 
сыйымдыльщтагы белпш куйгышка куяды. Коспага 40 см3 ацетонды куяды, 2 минут 
с1лкид1, 60 см3 хлороформаны куяды, 2 минуттан 3 минутка дейш сшкщц жэне фазалар 
белшгенге дейш калдырады. Ары карай суттеп пестицидтерд1 аныктау кезшдегщей 
жасайды.

4.6.1.13 Койытылган сут ешмдершен алынган сыгындыны тазарту жэне шайгындау
10 г ешмшщ елшендюш Kimi стаканга кояды, 45 °С -тан 50 °С дешнп

температурадагы 10 см3 суды куяды, араластырады жэне 150 см3 белпш куйгышка 
ауыстырады, 5 см3 кымыздьщ кышкылды калийд1 косады. Куйгыш шшдегюш 
араластырады, 80 см3 ацетонды куяды жэне 2 минуттан 3 минутка дейш сшкидг 100 см3 
хлороформаны куяды, 5 минуттан 7 минутка дейш сшкидг Теменп фазаны децгелек тупп 
колбага куяды, epmciiirri айдайды, ал калдыкды 30 см3 гександа шаяды. Фазаларды 
белгеннен кешн теменп фазаны децгелек тупп колбага куяды, epmdiirri айдайды, ал 
калдьщты 30 см3 эфирде шаяды.

4.6.1.14 Кургак сут ешмдершен алынган сыгындыларды тазарту жэне шайгындау
3 г кургак сут ешмдершщ елшещцсш (2 г кшегей) ишкене стаканга себед1, 40 °С -  

тан 45 °С дей1н температурасы бар 15 см3 тазартылган суды куяды, араластырады жэне 
300 см3 сыйымдылыктагы белпш куйгышка ауыстырады, 5 см3 кымыздыкды кышкылды 
калийд1 жэне каньщкан хлорлы натрий ертщ цсш  куяды. Куйгыш шшдегюш 
араластырады, 80 см3 ацетонды косады жэне 3 минуттан 5 минутка дейш сшкидр 100 см3 
хлороформаны куяды, 5 минут сшкщц жэне 3 минуттан 5 минутка дейш калдырады 
(фазалардыц белЫсше дейш). Теменп фазаны децгелек тупп колбага куяды, ерггташп 
айдайды, ал калдыкды 30 см3 гександа шаяды.
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4.6.1.15 Кдймактан, 30 жэне 40 пайыздык кшегейден алынган сыгындыны тазарту 
жэне шайгындау

5 г ешм елшенд1с1н шшкене стаканга елшейд1, 10 см3 каныккан хлорлы натрий 
ертндюш куяды жэне 150 см3 сыйымдылыкдагы белпш куйгышка ауыстырады. К1шкене 
стаканды 40 см3 ацетонмен жуады, шайындыны 2 минуттан 3 минутка дей1н с1лкит1н 
белпш куй гы ища ауыстырады, 70 см3 хлороформаны косады жэне 2 минут сшкидг 
Куйгышты фазалар бел1нгенге дей1н б1рнеше минутка калдырады, теменп фазаны 
ер1тк1штерд1 айдауга арналган колбага куяды, ер1тк1штерд1 айдайды, ал калдыкды 30 см3 
гексанмен шаяды.

4.6.1.16 Сузбеден жэне ipiMHiiicreH алынган сыгындыны тазарту жэне шайгындау
10 сузбе елшенд1с1н немесе укюште усакталган ipiMiiiiKTi 10 см3 каныккан хлорлы 

натрий ертнд1амен уптед1 жэне 250 см3-ден 300 см3 дешн белпш куйгышка ауыстырады. 
80 см3 ацетонды косады, 2 минут сшкидц 100 см3 хлороформаны куяды жэне кайтадан 
сшкидг

Теменп фазаны 30 см3 гександагы калдыкты epiTin, ерггк1штерд1 айдаганнан кей1н 
талдау уш1н колданылады.

Ары карай екшнп тэс1л бойынша дайындалган сут майынан сут жэне сут 
еншдершен алынган сыгындыларды тазартуды журпзедг Бул ушш 30 см сыгындыны 70 
см3 АСК силикагел1 бар баганага енпзедг Сыгындыны ащргеннен кей1н ащргппке 
пестицидп 25 см3 -ден 30 см3110 см3 дешн улес1 бар (3:8) гександы бензол коспаларын 
аластайды. Элюат 250 см3 -ден 300 см3 дешн децгелек т у т !  колбада жинайды. Ер1тк1шт1ц 
соцгы улес1н1ц с1ц1р1лу1нен кей1н 10 минуттан соц ш щ рпит резецке грушаньщ кемепмен 
сыгады. Тазартудан кешн ер1тк1штерд1 вакум астында айдайды.

4.6.1.17 Сары майдан алынган сыгындыны тазарту жэне шайгындау
20 г сары май децгелек тупп колбада су моншасында ертледц 50 см3 ацетонды 

косады, май ершенге дешн мукият араластырылады, 10 см3 музды тазартьшган суды 
косады жэне май катты болганга дешн музда 30 минут салкындатады. Ацетонды 
сыгындыны тегш тастайды жэне процедураны тагы да 2 рет кайталайды. Б1р1ккен 
сыгындылардан децгелек тупт1 колбада су моншасында ацетонды айдайды. 
Пестицидтерд1 калган су сыгындысынан гексанныц 10 см3 бойынша уш улес1мен 5 минут 
шшде шайгындайды. Б1р1ккен гександы сыгындыны белпш куйгышта куюрт кышкылды 
натрий1 бар кук1рт кышкылымен ецдейдг Тазартьшган сыгындыны сусыз кук1рт 
кышкылды натриймен кургатады жэне булайды.

4.6.1.18 Темекщен жэне темеш ешмдершен алынган сыгындыны тазарту жэне 
шайгындау

5 г темек1 елшендюш 500 см шыны стаканга салады, 50 см кунарланган кукфт 
кышкылын куяды жэне шыны таякшамен сынаманы толык б1ркелк1 шала куйд1ргенге 
дей1н мукият араластырады. 10 минуттан 15 минутка дешн ©ткен соц колбага 25 см3 
гександы косады, шнндепсш мукият араластырады жэне 25 см терт хлорлы кемфтекп 
косады. Сынамадагы пестицидтерд1 шайгындау 15 минут шшде уш рет журпзедц содан 
кешн сыгынды жуйел1 турде кук1рт кышкылымен 6ip рет немесе exi рет косымша тазарту 
уш1н белг1ш куйгышка ауыстырады.

4.7 Хроматографтау
Хроматографияльщ тшмге шет1нен 1,5 см кашыктыкта шприцпен немесе шагын 

тамызгышпен дак диаметр! 1 см аспауы уш1н теменп шеттен 1 см кашыктыкта болатын 
старт сызыгына 6ip нуктеге зерттелет1н сынаманы кояды. Кдлпакшадагы сыгынды 
калдыгын 6ipiHffli дак ортасына жагатын 0,2 см3 диэтилд1 эфирдщ уш улес1мен шаяды. 
Сынамадан оц жактан жэне сол жактан 2 см кашыктыкта зерттелетш препараттардыц 10,5 
жэне 1 мкг курайтын стандартты улплерд1 кояды (немесе аныкталганга жакын баска
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шогырланулар). Содан кешн тшмдерд1 ауада кетлредг
Жагылган ертндшер1 бар тшмдерд1 козгалткыш ерггюшпен хроматографтау уиин 

камерага орналастырады. Козгалткыш ерггьаш есебшде силикагель немесе алюминий 
тотьщтарыньщ жука кабаты бар тшмдерш колдану кезшде келем1 гександа 0,3 темен Rf 
препараттар уиин ацето имен гексан коспасы (6:1) немесе гександы колданылады.

«Силуфол» тшмдерш колдану кезшде козгалткыш ерггюш -  1 пайыздьщ гександагы 
ацетон epiTKimi, ал о-толидонмен улд1рленген, «Силуфол» тшмдершде -  диэтилд1 
эфирмен гексан (49:1). Жагылган epiTKiiirrepi бар тшмшелердщ шет1 0,5 см артьщ емес 
козгалткыш ер1тк1ш1не батырылуы мумкш.

«Сорбфил» тшмдерш колдану кез1нде ацетонитрил-су (2:1) козгалткыш ерггкштер 
жуйес1 колданылады.

Ерггюштер шеб1 10 см-ге кетершгеннен кей1н тшмд1 камерадан алады жэне 
epiTKiiim булау уиин б1рнеше минутка калдырады. Ары карай т1л1мд1 айкындалган 
реактивпен суландырады жэне 10 минуттан 15 минутка дей1н ультракулгш сэулесшщ 
эрекет1не ушырайды. Тшмдерд1 сэуле кезшен 20 см кашьщтьщта орналастырган жен. 
Тшмде хлорорганикальщ пестицидтерд1ц болуы кезшде кара сур туст1 дак айкындалады.

О-толидинмен удДФленген «Силуфол» тш1мдер1н талдау унйн колдану кез1нде 
оларды ткелей хроматографиялаганнан кей1н б1рнеше минут 1ш1 нде ультракулг1н 
сэулемен сэулеленд1руге ушырайды. Хлорорганикальщ пестицидтерд1ц болуы кез1нде 
мундай жагдайда кекш1л туст1 дактар айкындалады.

Тшсп Rf мэндер1 бойынша кандай пестицидтер ешмде бар екенд1пн аныктайды.
Пестицидтердi н Rf келемдер1 2-кестеде келт1р1лген.

2-кесте - Rf пестицидтер1нщ келемдер!

Пестицид атауы Козталмалы epiTKini Rf колем!
«Силуфол» «Сорбфил»

Г ексахлорбензол Г ексан 0,90
у - ГХЦГ (линдан) Гексан-ацетон (6:1) 0,23 -

Ацетонитрил-су (2:1) - 0,30
Г ексан 0,15 -

а-Г Х Ц Г Г ексан 0,20 -
Гексан-ацетон (6:1) 0,30 -
1 % гександагы ацетон ерптаипнс 0,24 -

(3-ГХЦГ Гексан-ацетон (6:1) 0,73 -
Альдрин Гексан-ацетон (6:1) 0,70 -

Ацетонитрил-су (2:1) 0,82 0,80
Г ексан - -

4,4 - ДДЭ Гексан-ацетон (6:1) 0,61 -
Ацетонитрил-су (2:1) - 0,70
Г ексан 0,45 -

4,4 - ДДГ Гексан-ацетон (6:1) 0,78 -
Ацетонитрил-су (2:1) - 0,85
Г ексан 0,67 -

Кельтан Гексан-ацетон (6:1) 0,15 -
Ацетонитрил-су (2:1) - 0,21
Г ексан 0,05 -

Г ептахлор Гексан-ацетон (6:1) 0,57 -
Ацетонитрил-су (2:1) - 0,73
Г ексан 0,45 -

д д д Гексан-ацетон (6:1) 0,32
Г ексан 0,16

Г ексахлорбензол Г ексан -
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4.8 Нэтижелерд1 ецдеу

4.8.1 Пестицидтердщ мелшерш елшеу сыгындыньщ дагына бояу каркындылыгы 
бойынша аса жакын стандартты улп дагыныц алацы жэне сыналатын сыгындыньщ дагы 
алацын салыстыру жолымен журпзедг Дакдар алацын сызгыштьщ кемепмен елшейдг X 
пестицидтердщ мелшерц мг/кг, мына формула бойынша есептелшедг

mSxVx 
m1S2V2 ’ (1)

мундагы m -  1 см3 стандартты улгщеп пестицид массасы, мкг;
mi -  зерттелетш сынама елшендюшщ массасы, г;
51 -  сыналатын сыгындыны жагу кезшде алынган дактын алацы, мм2;
52  -  стандартты улпш жагу кезшде алынган дак алацы, мм2;
Vi -  кургак калдык кайтадан ертлген сыгынды келемц см3;
V2  -  тшмге койылган зерттелетш сыгынды келемц см3.
Б ар льщ Vi = V2  сынамаларды кою кезшде
4.8.2 Есептеул ер д1 6ipiHini ондьщ белпге дешн журпзедт Соцгы нэтижеш тутас 

сайга дешн децгелектейдт
4.8.3 Сынактыц соцгы нэтижеш ушш ею косарлас аньщтамалардыц ( X )  орташа 

арифметикальщ нэтижелерш кабылдайды, Р =0,95 сешмд1 ьщтималдылыгы кезшдеп 
аральщ айырмасы 1-кестеде керсетшген мэндерден аспауы тшс.

S Адсорбциялык жогары тшмдинкп суйыктык хроматографиясыныц э д т  (api 
карай ЖТСХ)

5.1 0дютщ мацыздылыгы
0дю спектрофотометрияльщ детекторлау кезшде адсорбциялык ЖТСХ кемепмен 

хлорорганикальщ пестицидтердщ жекелеген топтарын жуйел1 сэйкестещцру i не, 
сыгындылардыц шогырлануына жэне тазартуга, эр турл1 субстраттардан шыккан олардыц 
метаболиттер1 и жэне хлорорганикалык пестицидтерд1 шыгармауга непзделген.

5.2 0дютщ метрологиялык сипаттамасы
Адсорбциялык ЖТСХ эд1амен хлорорганикальщ пестицидтерд1 жэне олардыц 

метаболHTTepiH талдау параметрлер1 3-кестеде керсетшген.

3-кесте -  Хлорорганикалык косылыстарда жэне олардыц метаболиттерш 
талдаудыц ЖТСХ параметрлер!

Сэйкестещйршген косылыс V устау, мкл Хроматографияльщ 
аймактар, мкл

Толкынныц максималды 
узындыгы, нм

ХБ (хлорбензолдар тобы) 160 160-180 220
2-ХФ (хлорфенолдар тобы) 375 230-530 220, 280
Альдрин 270 180-300 280
4,4 - ДДЭ 190 190-260 250
4,4 - ДДГ 240 190-260 240
Кельтан 180 180-300 280
Г ептахлор 295 180-300 280
ЕСКЕРТПЕ ДДГ упйн жэне оньщ сынамадагы 0,1-2,0 мкг баска ХОП упйн туынды 0,05-0,5 жэне 0,05 -  0,5, 
табу шектнл.
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5.3 Эдютщ ipiKTeyiiimiri
ХОП жэне олардьщ метаболиттерщщ топтьщ сэйкестенд1ру aflici азот-, 

фосфорорганикальщ пестицидтер жэне баска органикальщ коспаларынын катысуымен 
1рштелген.

5.4 Аппаратура, материалдар жэне реактивтер

5.4.1 Аппаратура жэне материалдар
- колданыстаты нормативен кужаттама бойынша «Милихром» шатын баганалы 

суйьщтьщ титндеп хроматограф;
- «Силасорб-600» 5 мкм сорбент! бар стандартты металл (50 мм х 2 мм) батана;
-ГОСТ 24104 бойынша ± 0,0001 г шактамалы абсолюте кателЫнщ аса кеп шекпп

бар дэлдктщ аналитикальщ арнайы класыньщ таразылары;
- колданыстаты нормативен кужаттама бойынша ротацияльщ буландыртыш;
-ГОСТ 25706 бойынша металл сызгыш;
-ГОСТ 25336 бойынша конустьщ куйгыштар;
- ГОСТ 25336 бойынша 100 см3тшмтасы бар децгелек тупе колбалар;
- ГОСТ 25336 бойынша 100 см3 тепстелген тыгыны бар жалпак тупе колбалар;
- ГОСТ 1770 бойынша 1 см3 елшеу1ш тамызгыштар;
- ГОСТ 1770 бойынша 10 см3 елшеу1ш туектер;
- ГОСТ 1770 бойынша 50 жэне 100 см3 елшеу1ш цилиндрдер.
5.4.2 Реактивтер
- колданыстаты нормативен кужаттама бойынша ацетон, о.с.ч.;
- колданыстаты нормативен кужаттама бойынша н-гексан, т.;
- ГОСТ 4166 бойынша сусыз натрий сульфаты, т.;
- ГОСТ 4204 бойынша куюрт кышкылы, т.у.т.;
- «кек таспа» сузгшерц
- ХОП жэне 100 мкг/см3 бойынша жене компоненттершщ шогырлануы бар н- 

гександагы олардьщ метаболиттерщщ кеп компоненте коспасыньщ мемлекетек 
стандартты ynrici

5.5 Сынамаларды ipiKTey
Накты ен1мге нормативен кужаттамага сэйкес сынамаларды ipiKTey жэне оларды 

талдау дайындау.

5.6 Сынацтарга дайындык
5.6.1 Хроматографиялык жуйелерд1 дайындау
5.6.1.1 Аластаушыларды дайындау
Аластаушы коспа -  6:1 катынасындагы келемде н-гексан-ацетонды сынаманы 

талдауды журпзу кун1не дайындайды: 100 см3 сыйымдылыктагы цилиндрмен тепстелген 
тыгыны бар жазьщ тупе колбага куйылатын 90 см3 н-гександы елшейд1, мунда 15 см3 
ацетонды куяды, колбаны тыгынмен жабады жэне оныц 1ш1ндепс1н жец1л шайкай 
отырып, араластырады. Содан кей1н аластаушы коспаны аластаушыга арналган ыдыста 
тесшген натрий сульфаты бар катпарлы сузп аркылы сузед1.

5.6.1.2 Сынакты етюзуге хроматографты дайындау
Хроматографиялык талдауга куралды дайындауды соргышты жуудан жэне жаца 

дайындалган аластаушымен толтырудан бастайды, содан кешн куралдьщ 
хроматографиялык жуйес1н жууга жэне колданылатын аластаушымен салыстыру кюветш 
толтыруга nipicefli. Детектордьщ б1ркелк1 нелдж сигналын орнатканнан жэне минимумга 
дешн шуылды азайтканнан кей1н ХОП жэне олардьщ метаболиттершщ топтык 
сэйкестенд1ру талдауын журпзед1.
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5.7 Талдауды журНзу

5.7.1 Сынамаларды дайындау 4.6.1 т. сэйкес журпзшедт Сыгындыныц калган 
шамалы келем1 елшеу1ш тупкке ауыстырылады жэне кургаганша булайды. Сынаманьщ 
кургак калдыгын аластаушыньщ 0,2 см3 дей1н ер1тед1 (н-гексанньщ ацетонмен коспасы 
6:1) жэне ХОП жэне олардьщ метаболиттершщ жекелеген топтарыньщ сэйкестенд1ру1н 
жэне хроматографияльщ белшюш журпзедт

5.7.2 ХОП жэне олардьщ метаболиттершщ жекелеген топтарыньщ 
хроматографияльщ белшю жэне сэйкестенд1ру1

ХОП жэне олардьщ метаболиттершщ тотьщ сэйкестенд1ру1 жэне белшю1 мынадай 
хроматографиялау шарттары кез1нде icKe асырылады:

- козгалмайтын фаза - «Силасорб-600», 5 мкм;
- козгалатын фаза - гексан-ацетон 6:1 келемд1к катынаста;
- аластаушы агынныц жылдамдыгы 200 мкл/мин;
- 3,2 А сез1мталдьщ диапазоны астындагы 1,6 мкл агынды уяшыгы бар ауыспалы- 

толкынды спектрофотометр;
- шыгу сигналыныц елшеу уакыты 0,6 с;
- диаграмдьщ таспаньщ созылу жылдамдыгы 720 мм/саг;
- сэулел1к агынныц жуту толкынынын узындыгы (к) косылыстардыц 

сэйкестенд1р1лген тобымен аньщталады.
Хлорорганикальщ косылыстардын жекелеген топтарыньщ екшдерш устаудыц жакын 

келем1 (Ууд) жэне ти1ст1 толкын узындыгыныц жиыны эр турл1 топтарга арналган сипатты 
хроматографиялау аймагын шектеуден шыгаруга мумк1нд1к беред1, бул тшсп косылыс 
топтарыньщ стандартты коспасынын хроматографиялау аймактарымен салыстыру кез1нде 
сынаманьщ киын пестицидт1 коспасында оларды сэйкестенд1руд1 камтамасыз етед1.

5.7.3 Сынаманьщ белпаз курамынын кеп компонентт1 коспасында ХОП жекелеген 
топтарыньщ сэйкестещцру улгшерт

1- YJITL 20 мкл аластаушыда 0,2 см3 сынама шогырланган ертнд1сш 
хроматографияльщ баганасына енпзедц бурый сипатталган режимде 280 нм кезшде 
талдау жург1зед1.

Осы толкын узындыгы кез1нде зерттелет1н косылыстардан максималды кейб1р1не 
жакын сэйкестенд1р1лу1 мумии:

1 -  хлорбензолдар тобы (160 мкл -ден 180 мкл дешн устау уакыты):
2 -  хлорфенолдар тобы (230 мкл-дан 530 мкл дешн устау уакыты);
3 -  ХОП -альдрин, ГХПК, ГПХ, ГПХЭ жэне кейб1р баска эр турл1 кластардыц 

екшдершщ косылыстарыныц тобы (180 мкл-ден 300 мкл дешн устау уакыты).
4,4'-ДДТ жэне оныц туындыларыныц сэйкестещцру! 230 нм кез1нде кайтадан 

хроматографтауда жетед1. Осы топтардыц косылыстарын устау келем1 235 мкл-ден 260 
мкл дешнп шект1кте, ал устау уакыты 4,4-ДДЭ -190мкл болады. 4,4-ДДГ жэне оныц 
туындыларыныц топтарын сэйкестенд1ру шарттары кезшде сынамадагы баска класты 
ХОП (альдрин жэне баска)болатын топтарга кедерп келт1рмейд1, сондай-ак осы толкын 
узындыгында детекторленген хлорбензолдар тобыныц жакын устау келем1 бар (230; 250 
мкл) екшдер1 кедерп келт1рмейд1 (3-ХФ; 3,4 -ДХФ; 2,3,5.6-ТеХФ). Даулы
хроматографияльщ сигналдардыц соцгы сэйкестенд1р1лу1 косылыстардыц жазылган 
спектрлерш алып тастаумен жэне кажетт1 толкын узындыгын тацдаумен icKe асырылады 
(З-кестеш карау).

2- YJITL Соцгы ер1т1нд1н1ц аликвотты бел1г1 аластаушыдагы зерттелет1н сынама 
хроматографка енпзшед1 жэне 230 нм кезшде белпаз курамда ХОП коспасын белу 
журпзшедт Бул жагдайларда т1ркелген шыгу сигналдары мынадай косылыс топтарын 
сэйкестещцруге мумкшдк беред1: хлорбензолдар (160 мкл-дан 180 мкл дешн устау
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уакыты); 4.4'-ДДТ жэне оньщ туындылары (235 мкл-ден 260 мкл дешн устау уакыты; 4,4- 
ддэ 190 мкл устау уакыты). Алайда сонгыларын сэйкестенд1ру хлорфенолдардьщ 
сынамаларында болуы киындауы мумкш (3-, 3,4- жэне 2,3,5,6-хлорфенолдар устау 
келемшщ ДДТ топтарыньщ компоненттер1мен жакындыты бар). Сондьщтан соцгы 
сэйкестещцруд1 хлорфенолды косылыстар максималды керсет1лгенге жакын, 220 нм 
кезшде сынамасына кайталама хроматографиялаудан кей1н icKe асырады. Сэйкестенд1ру 
сешмдшп 10 нм немесе 2 нм дискретапмен тшсп шыгу сигналында хроматографиялау 
процесш токтату кезшде жазылтан жуту спектр1н алып тастаумен кетершу1 мумк1н.

З-УЛП. Аластаушы сынамасыньщ соцгы ертндюшщ аликвотты белшш 280 нм 
кезшде режимнен жогары сипатталгандй хроматографиялайды. Косылыстардыц уш 
тобыныц сэйкестенд1ру мумкш жагдайда: ДДТ жэне оньщ туындыларынан баска 
хлорбензолдар, хлорфенолдар жэне эр турл1 кластардагы ХОП (альдрин жэне т.б). 
хроматографиялык аймакта хлорфенолды косылыстардыц катарын (275 мкл-дан 305 мкл 
дешн устау келем1) жэне баска кластыц хлорорганикальщ пестицидтер екшдерш салу осы 
косылыстардыц дурью сэйкестещцруш жасауга мумкшдш бермейд1, сондьщтан талдауды 
310 нм кез1нде кайталайды. Мундай жагдайда ДДТ жэне оньщ хлорфенолдардьщ туынды 
жэне непзп белМ (2,4.6-ТеХФ, 2,3.4,6-ТеХФ жэне 2,3,4,5,6,-ПХВ баска) т1ркелмейд1.

Exi соцгы косылыстарды устау келем1 ХОП (370 мкл жэне 530 мкл) 
хроматографияльщ аймакпен сэйкес келмейд1, бул олардыц сэйкестенд1руге эсер1н жояды. 
2,4,6-ТХФ кедергшерш 220 нм жэне 300 нм еьа максималды толкыны бар 2,46 -ТХФ 
жазылган спектр1н жаза отырып немесе осы косылыстыц сигналы -пркелмеген жагдайда 
сынаманыц кайталама талдауы кез1нде 260 нм спектрофотометрге кайта косумен жоюга 
болады.

Хроматографияльщ белшю жэне сэйкестенд1ру бойынша операция санын журпзу 
кез1нде етк1з1лет1н зерттеулерд1ц мшдеттерше сэйкес шектелу1 мумкш.

5.8 Сынак нэтижелер1н ецдеу
ХОП топтарыньщ жэне олардыц метаболиттершщ сэйкестенд1ршген сапалы курамы 

косылыстардыц сэйкестенд1р1лген топтарыньщ кеп компонента стандартты коспасында 
жэне сынаманыц белпаз курамыныц коспасында хроматографияльщ аймактары жолымен 
аньщталады. Жеке топтардыц болуынан шыга отырып, талданатын сынаманыц 
хлорорганикальщ пестицидтер коспасыныц топтьщ курамын белплегеннен кешн олардыц 
метаболиттер1 не жеке топтарыньщ жеке компоненттер1н ары карай мелшерл1 елшеу уш1н 
аса тшмд1 эд1ст1 (ТСХ, ГЖХ, ЖТСХ) тацдайды.

6 Газ суйыкгыцгы хроматография эд1С1мен курама жемде жэне курама жем 
шикчзаттарында ХОП аныцтау

6.1 Эд1ст1ц мацыздылыгы
Эд1с электрондарды басып алу детекторымен (ЭБД) немесе рекомбинацияныц 

туракты жылдамдыгы туракты жьшдамдыгыныц детекторымен жабдыкталган (РТД) газды 
хроматографында мелшерл1 аныктау жэне пестицидтер сыгындыларын тазартуга (АПЛ) 
жэне шайгындауга арналган аппаратта су буында айдау тэсш1мен талданатын сынамадан 
шьщкан хлорорганикальщ пестицидтерд1ц сыгындыларын тазартуга жэне шайгындауына 
непзделген. Аныкталатын шогырландырулар диапазоны 4-кестеде керсетшген.
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4-кесте -  Анык;талатын шогырланулардыц диапазоны

Досылыстар атауы влшенген шогырлану 
диапазоны, мг/кг

Минималды детекторланган 
мелшер, нг

у - ГХЦГ (линдан) 0,001-0,1 0,001
а - ГХЦГ 0,001-0,1 0,001
д д э 0,007-0,1 0,06
ДДТ 0,007-0,4 0,06
ДДД 0,007-0,2 0,06

6.2 Аппаратура, материалдар жэне реактивтер

6.2.1 Аппаратура жэне материалдар
- электрондарды басып алу детекторымен (ЭБД) немесе рекомбинацияньщ туракды 

жылдамдыгыныц детекторымен (РТД) жабдьщталган газ хроматографы;
-ГОСТ 24104 бойынша ± 0,0001 г шактамалы абсолютт1 кдтелтнщ аса шект1кт1 

арнайы дэлд1к класыньщ аналитикальщ таразылары;
-ГОСТ 24104 бойынша ± 0,01 г шактамалы абсолюта кателтнщ аса шект1кт1 

жогары дэлдж класыньщ зертханальщ таразылары;
- пестицидтердщ сынамаларын шайгындауга жэне тазартуга арналган аппарат;
- ротацияльщ вакуумдьщ буландыргыш;
- 1 дм3 сыйымдыльщтагы денгелек тупт1 колбадан, 30 см узындыктагы жэне 2 см 

диаметрл1 дефлегматордан, 250 см3 сыйымдыльщтагы кабылдау колбасынан, температура 
реттепшпен жабдьщталган 40 °С -тан 80 °С дей1н кыздыру температурасы бар колба 
кыздыргыш немесе су моншасынан жэне аллонждан туратын органикальщ ертндшерд! 
айдауга арналган кондыргы.

- колданыстагы нормативтш кужаттама бойынша ±2 °С кател1пмен 100 °С-тан 
220 °С дей1н кеппрудщ жумыс аймагында бер1лген температураны устауды жэне куруды 
камтамасыз ететш кепт1рг1ш шкаф;

- плюс 4 °С -тан плюс 6 °С дей1н тоназыткыш камерасыньщ температурасына 
камтамасыз етет1н турмыстык тоназыткыш;

- 10 мкл сыйымдыльщтагы МШ-10 шагын шприц;
- колба кыздыргыш немесе электр плитка;
- майлы немесе глицерищц монша;
- газды хроматографка арналган шыны хроматографияльщ баганалар: узындыгы 

1,0 м диаметр! 3 мм жэне узындыгы 1,5 м диаметр! 3;
- баганаларга арналган саптамалар: N-AW-DMCS (0,16 мм -нан 0,20 мм дешн) 

хроматонда 5 % OV-17 немесе 3 % OV-210; N-cynep (0,125 мм-нан 0,16 мм дешн) 
хроматонда немесе N-AW-DMCS (0,16 мм -нан 0,20 мм дешн) хроматонда 5 % SE-30;

- ГОСТ 25336 бойынша К-1 250 см3 айдау колбалары;
- ГОСТ 25336 бойынша Гр-25 колбалар;
- ГОСТ 1770 бойынша 50, 100 см3 елшепш колбалар;
- ГОСТ 25336 бойынша В-56 - 80 ХС куйгыш;
- ГОСТ 25336 бойынша Кн-1 250 см3 конустьщ колба;
- ГОСТ 1770 бойынша 50; 100 см3 елшепш цилиндрлер;
- ГОСТ 1770 бойынша 5, 10 см3 сыйымдыльщта мелшерлепш тыгыз жабылатын 

тыгындары бар тутштер;
- ГОСТ 25336 бойынша 8Д-100 - 29/32. ВД-500 - 29/32 белпш куйгыштар.
- ГОСТ 29227 бойынша 5; 10 см3 тамызгыштар;
- ГОСТ 25336 бойынша су соргалап агатын соргыш.
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- ГОСТ 9147 бойынша 1200 см3 сыйымдыльщты фарфор стакандар;
- ГОСТ 12026 бойынша зертханальщ сузп кагазы
6.2.2 Реактивтер
- ГОСТ 4204 бойынша 1,84 г/см3 тыгыздьщтагы xyxipT кышкылы. х.т.
- н-гексан. т.
- ГОСТ 4166 бойынша сусыз кушрт кышкылды натрий, т.;
- ГОСТ 6709 бойынша тазартылган су.
- диэтил эфиру
- ГОСТ 5962 бойынша тамак шиюзатынан алынган этилд1 ректификатталган спирт!;
- хлорорганикальщ пестицидтер курамыньщ мемлекетт1к стандартты улгшер1 

(MCY): ДДТ, ДДД, ДДЭ, ГХЦГ;
- ГОСТ 9293 бойынша газ тэр1зд1 жэне суйьщ азот;
- ГОСТ 2603 бойынша ацетон;
- ГОСТ 4220 бойынша exi хром уыищылды калий х.т.

1- ЕСКЕРТПЕ Уксас метрологияльщ сипаттамалары бар немесе жогары реактивтер, елшепш ыдыстар, 
аппаратураны колданута руксат етшедУ

2- ЕСКЕРТПЕ Колданылатын елшеу куралдары тиши бешту немесе метрологияльщ аттестация, 
мемлекеттш елшеу б1рл1ктер1н камтамасыз ету жуйесшщ реестрше тугендеу жэне енпзу максатында 
сынаута жатады.

6.3 Талдауга дайындык

6.3.1 н.гександы тазарту
Н-гександы (2/3 айдалган колба) 6ipiHmi жэне соцгы айдау улесш алып тастай 

отырып, кондыргыныц кемепмен айдайды. Алынган н-гексанньщ тазалыгын газды 
хроматографтьщ кемепмен аныкдайды. Бул уш1н 50 см3 сыйымдылыкдагы конустык 
колбага 10 см3 алынган н-гександы жайгастырады жэне ауа немесе азот тогында 65 °С 
температура кезшде колба кыздыргышта 3 см3 келемге дешн булайды. Сыгынды 
калдыгын 10 см сыйымдылыктагы мелшерлепш тутпсте кайта салады жэне 1 см келемге 
дешн булайды. Алынган сыгындыны сынаманы хроматографиялау жагдайында талдайды 
(8-кестен1 карау).

Н-гексан хлорорганикалык пестицидтерд1 аныкдауга кедерп жасайтын шьщдардьщ 
хроматограммада болмауы жагдайында талдау унпн жарамды жэне тазартылган деп 
саналады.

6.3.2 Хромды к;оспаны дайындау
Хромды к;оспаны дайындау уш1н фарфор стаканына 50 г exi хром цыищылды 

калийд1 к;ояды жэне 1 дм3 кунарланган куюрт кышкылын бел1ктер1 бойынша мукият 
араластыра отырып ак;ырын куйылады. Хром коспасын шыныдан алынган ыдыста 
сактайды. Хром к;оспасын сакдау мерз1м1 шектеус1з.

6.4 Газды хроматографты дайындау

6.4.1 Хроматографиялык баганаларды дайындау
Алдын ала хром коспасымен жуылган, этил спир-пмен, содан кей1н диэтилд1 

эфирмен дайындалган кургак шыны багана вакуумды немесе су соргалап агатын 
соргыштьщ кемепмен кондырмамен толтырады. Бул ретте баганаларды тыгыздау агаш 
таякшамен баганаларды ура отырып, дурк1н-дурк1н тыгыздайды. Термостатта орнатылган 
хроматографиялык багана жумыс алдында мынадай режимде салкындатады: 100 °С 
кез1нде 2 саг; 150 °С кез1нде 2 саг; 200 °С кез1нде 4 саг; 220 °С кез1нде 4 саг. Салкындату 
кез1нде багана детектордан ажыратылуы тшс. Салкындатуды баганаларды ауыстыру
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кезшде, сондай-ак; жумыска узак узшстерден кешн журпзген жен. Салцындату аякдалган 
соц багананы салкындатады, детекторга косады жэне хроматографты жумыс режимше 
шыгарады.

6.4.2 Хроматографтьщ жумыска дайындыгы пайдалану женшдеп нускаулыкка 
сэйкес журпзшедт

6.5 Хлорорганикалыц пестицидтердщ жумыс ертндшерш дайындау

6.5.1 Хлорорганикальщ пестицидтердщ непзп жумыс жэне аральщ ерпташтерш 
дайындау

(100 ± 5) мг/дм3 массальщ шогырлануымен аныкталган хлорорганикальщ
пестицидтердщ непзп жумыс ершаштерш 7.3.1 бойынша дайындалган н-гександагы 100 
см3 сыйымдыльщтагы елшепш колбада 0,1 мг дэлджпен, 10 мг непзп зат бар елшендшш 
epiTKinii жолымен эр хлорорганикальщ пестицид уш1н жеке салмактык тэс1лмен 
дайындайды. Heri3ri ерпклштердш массальщ шогырланудыц аральщ жумыс ершаштерш 
дайындайды: 1 мг/дм3 (№1 epiTKini), 0,1 мг/дм3 (№2 ерташ ) жэне 0,01 мг/дм3 
(№3 epiTKini), хлорорганикальщ пестицидтщ тшсшше 1 см3 жэне 0,1 см3 непзп epiTKinii 
100 см3 сыйымдыльщтагы елшепш колбаларга тамызгышпен салынады. 100 см3 
сыйымдыльщтагы елшепш колбага 0,01 мг/дм3 бар №3 аральщ ерггшпт дайындау уппн 
1 см3 1- аральщ ер1тк1шт1 салады жэне н-гексанмен белпге дей1н жеткззед1.

Барльщ аральщ ергташтерд! тыгыз жабылатын шыны шишаларда немесе 2 °С -тан 
10 °С дешнп температура кез1нде тефлонды тесемдермен жабдьщталган герметикальщ 
жабылатын шишаларда 6 ай шшде сакталады.

Мелшерлепш ер1тк1штерд1 дайындар алдында барльщ хлорорганикальщ пестицидтер 
ертндшерш кем дегенде 20 мин белме температурасы кезшде устайды.

6.5.2 Мелшерлепш ерташтердщ шкалаларын дайындау
5 см3 сыйымдыльщтагы тыгыз жабылатын тыгындары бар тутжтерге эр 

хлорорганикальщ пестицид уш1н мелшерлепш еркиштер шкаласын дайындайды 
(5-, 6-, 7- кестелерш карау).

Мелшерлепш ерташтерд1 2 °С -тан 10 °С дей1нп температура кез1нде тефлонды 
тесемдер1 бар тыгындармен жабдьщталган, герметикальщ жабылатын шишаларда немесе 
тыгыз жабылатын тыгындары бар шыны шишаларда ек1 аптадан артьщ емес сакталады.

Колданар алдында барльщ хлорорганикальщ пестицидтер ер1т1нд1лер1н кем дегенде 
20 мин белме температурасы кезшде устайды.

5-кесте - а-ГХЦГ жэне ДДЭ арналган мелшерлепш ерпташтердщ шкаласы

EpiTiciin сипаттамасы Мелшерлепш ерташтщ  Henipi

1 2 3 4 5 6 7 8
Аральщ epixKiiirrin келем1 3, см3 1 2 5 - - - - -
Аральщ ерташтщ  келезп 2, см3 - - - 1* 2* 3* 4 * 5*
Н-гексанньщ келем1. см3 4 3 0 4 3 2 1 0
Алынган мелшерлепш ериташте ХОП 
массальщ шогырлануы, мг/дм3

0,002 0,004 0,01 0,01 0,04 0,06 0,08* 0,01*

5 10'3 см3 хроматографияланган 
сьшамадагы ХОП массасы (10-5 мг)

0,01 0,02 0,05 0,1 0,2 0,3 0,4* 0,5*

* ДДЭ уппн
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6-кесте - у -  ГХЦГ арналган мелшерлепш ерггк1штердщ шкаласы

Epincim сипатгамасы Мелшерлепш ерпгаш HeMipi

1 2 3 4 5 6 7
Аралык ерпшшпц келем1 3, cmj 3 5 - - - - -

Аралык ерпшшпц келем12, cmj - - 1 2 3 4 5
Н-гексанныц келсм1. c m j 2 0 4 3 2 1 0
Алынган мелшерлепш ерггюште ХОП 
массальщ шогырлануы, мг/дм3

0,006 0,01 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1

5 10'3 см3 \  ро матогра фияланга н 
сынамадагы ХОП массасы (10 5 мг)

0,03 0,05 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5

7-кесте - ДДТ жэне ДДД арналган мелшерлепш српкннтсрдщ шкаласы

Epincim сипатгамасы Мелшерлепш e p in c im  HOMipi

1 2 3 4 5 6 7 8
Аральщ ериташтщ келем1 3, см3 0,5* 1 2 3 4 5 - -

Аралык ериташтщ келем1 2, см3 - - - - - - 1 2**
Н-гексанныц келему см3 4,5 4 3 2 1 0 4 3
Алынган мелшерлепш ерпташте ХОП 
массальщ шогырлануы, мг/дм3

0,01* 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1 0,2 Q 4**

5 103 см3 хроматографияланган 
сынамадагы ХОП массасы (10 5 мг)

0,05* 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 1 2**

* ДДД уппн 
** ДДТ

6.6 Мелшерлепш сипаттаманы белплеу
Хроматограф буландыргышына шагын шприцпен эр мелшерлепш ерггюштщ 5 x 1 0 '  

3 см3 енпзед1 (5-, 6-, 7-кестелерд1 карау). Эр epindurri хроматограммада аныкдалатын 
хлорорганикальщ пестицидтщ шьщ алацыныц орташа мэшн есептей отырып, ею рет 
хроматографиялайды. Содан кешн мелшерлепш ерггюште аныкдалатын хлорорганикальщ 
пестицидтщ (т) массасыньщ абсцисс (X) oci бойынша тастай отырып, ал (Y) ординат oci 
бойынша аньщталатын хлорорганикальщ пестицид шыцыныц орташа алацында 
мелшерлепш графики (аз шаршылар эдюш колдана отырып) курады. Тецдеумен 
сипатталган мелшерлепш графики алады:

Y = А х X, (2)

мундагы А -  нэтижелерд1 есептеу кезшде пайдаланатын салыстырмалы 
мелшерлепш коэффициент.

Хроматограф мелшерлеуш 6 айда 6ip рет, сондай-ак хроматографияльщ баганаларды 
немесе реактивтерд1 ауыстыру кезшде журпзедт Хроматограф жумысыныц 
турактылыгын тексеруш мелшерлепш ерггюштерден хроматографиялау нэтижелер1 
бойынша сынама серияларын талдау алдында журпзед1. Егер мелшерлепш ер1тк1шнн 
шогырлануыныц алынган мэн1 мелшерлег1ш ер1тк1шт1ц шогырлануыныц 
аттестацияланган мэшнен 10 пайызга артьщ емес ерекшеленсе, мелшерлепш сипаттама 
тур акты деп санайды.

Бакылау журпз1лет1н керсетюштер т1збес1н зертханаларда белг1лейд1. Егер 6ip 
мелшерлепш ер1тк1ш уш1н мелшерлепш сипаттамасыныц турактыльщ шарты 
орындалмаса, канагаттанарлыксыз елшеу нэтижесш алый тастау максатында осы 
мелшерлепш ерггюшп кайталап елшеу орындалуы кажет.
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Егер мелшерлепш сипаттама тураксыз болса, эдютемемен карастырылган баска 
мелшерлепш уннн баска мелшерлепш ергпаштерд1 колдану аркылы бакылау 
кайталанады. Мелшерлепш сипаттамадан нэтижелердщ ауыткуларыныц кайтадан табу 
кезшде жаца мелшерлепш графики курайды.

Компоненттер устаудыц абсолютл уакыт мэндер! бойынша сэйкестещцредг
6.7 Тузету коэффициенты белплеу
Сынама дайындау кезшде шыгынды ескеретш К„ тузету коэффициент! эр 

аньщталатын хлорорганикальщ пестицид унпн зертханада эдютемеш енпзу кезшде 
белгшеуге мшдеттт

Тузету коэффициенты белгшеу ушш стандартты коспа эдюш колданады. Крепа мэш 
бастапкы сынамадагы аньщталган хлорорганикальщ пестицид мелшершен 50 % -дан 150 
% дешн курауы тшс. Егер бастапкы сынамадагы аныкталган хлорорганикальщ пестицид 
мелшер1 елшеу диапазоныныц теменп шекарасынан аз болса, коспа мэш елшеу 
диапазоныныц теменп шекарасынан 2 немесе 3 рет болуы Tnic.

Барльщ сынама дайындау сатыларын косканда аныкталган хлорорганикальщ 
пестицидтердщ стандартты коспасымен (Сд)жэне коспасыз зертханага тускен бастапкы 
сынаманыц талдауын косарлас журпзедг Эр аныкдалган хлорорганикальщ пестицидтер 
ушш ек1 шогырлануды алады: Сх (стандартты коспасыз сынамада) жэне Сх+Д (стандартты 
коспасы бар сынамада). Эр i-сынамадагы хлорорганикальщ пестицидтер уннн тузету 
коэффициентшщ мэш мына формула бойынша есептелшедг

к ,  = С̂х+Д ~ С— , (3)
Сд

мундагы С д -  стандартты коспанын шогырлануы;
Сх -  стандартты коспасыз сынамадагы шогырлану;
Сх+д -  стандартты коспамен сынамадагы шогырлану.

Сипатталган процедураны эр i-сынама уннн кем дегенде 5 рет кайталайды. Тузету 
коэффициент!н белплеу уннн алынган сынамалардыц жалпы саны 8 сынамадан 10 
сынамага дешн болуы тшс. Эр хлорорганикальщ пестицид уннн Кп тузету коэффициентш 
Кп алынган коэффициенттершщ орташа арифметикальщ мзш есебшде есептейдг Эр 
аньщталатын хлорорганикальщ пестицид унин тузету коэффициентшш мзш кем дегенде 
0,6 болуы тшс. Тузету коэффициент!н оператордыц ауысуы кезшде, реактивтер 
партияларын бакылауга арналган улплерд! талдау жолымен тексередг 
Канагаттанарлыксыз бакылау нэтижелерш алу кезшде бурын белгшенген К„ колданады. 
Кп Tepic бакылау нэтижелерш алган жагдайда кайтадан белгшейдк

6 .8  Сынамаларды ipiKTey

Сынамаларды талдауга дайындауды ГЭСТ Р 51419 талаптарына сэйкес журпзедг
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6.9 Сынактарды журНзу

6.9.1 Хлорорганикальщ пестицидтердщ сыгындыларын тазартуга жэне шайгындауга 
жэне шайгындауды журпзуге ар налган аппаратгы дайындау (ары карай АПП)

Хлорорганикальщ пестицидтер сыгындыларын тазартуга жэне шайгындауга 
арналган аппарат (ары карай АПП) А косымшасында керсетшген.

Жумыс басталар алдында барльщ АПП крандарыныц жэне конустарыньщ барльщ 
тепстелген беттерш тазартылган сумей жуады. Уатылган жэне талдауга дайындалган 
курама шепт1к немесе курама шеп шиюзатыныц 10 г массальщ елшенд1с1н 250 см3 
сыйымдыльщтагы т1л1мтасы бар децгелек тупп колбага орналастырады, содан кешн 100 
см3 тазартылган суды косады жэне колбаньщ кабыргасы бойынша 5 см3 кунарланган 
кук1рт кышкылын акырын куяды. Колбадагы температура 35 °С жогары кетершмейтшдей 
салкын су кубырлы су жщшке агысы астында салкындата отырып, колбаньщ шшдепсш 
айналмалы козгалыспен акырын араластырады.

Колбаны шнндепамен 5 минутка калдырады, содан кешн оган 2 см3 дайындалган н- 
гександы куяды жэне АПП аппаратымен косады, уш жур1ст1 кранньщ кернге ушжурюп 
кран аркылы шыгынды болдырмау уннн 10 см3 сыйымдылыктагы т1л1мтасы бар кабылдау 
TyririHe жалгастырады. Тоназыткыштыц теменп icrirme шланг кемепмен салкын су 
кубырлы суга косады. Жогаргы icriicri шлангтщ кемепмен тегу раковинасына косады.

Конденсатордьщ жогаргы тшмтасы аркылы кую туппнщ децгешне дешн 
тазартылган суды куяды. Мунда 2 см3 н-гександы косады. Конденсатордьщ жогаргы 
тшмтасын тыгынмен жабады жэне децгелек тупп колбалы аппаратты косылган май 
(глицеринд1) моншага немесе колба кыздыргышка кояды, температура колбада оньщ 
кайнауы б1ркелк1 соккысыз жэне асыра лактырусыз улгще perreayi тшс. Соккысыз жэне 
асыра лактырусыз б1ркелю кайнауды камтамасыз ету уш1н децгелек тупп колбага алдын 
ала жуылган жэне тес1лген шыны юшкене шарларды енпзу кажет. Аппараттагы конденсат 
децгешн кадагалау кажет жэне оныц децгелек тупп колбага Kepi лактырылуына жол 
бермеу кажет. Бул угшн конденсат артыгын 100 см3 сыйымдылыктагы белпш куйгыштагы 
уш жур1ст1 кранньщ кемепмен дуркш-дуркш тегед1.

Аппараттыц 1 саг жумысы аякдалган кезде колбадагы айдалатын мелшерд1ц 
кайнауы басталган сэттен аппаратты кыздыру кез1нен алып тастайды. Аппаратты 10 
минут салкындатканнан кеГпн конденсатор ауасындагы мелшерд1 бул уш1н уш журюп 
кранды колдана отырып, конденсат артыгын куйган сол белпш куйгышка куяды. Белпш 
куйгыштагы сулы фазаны конустьщ колбага куяды, ал гександы кабатты кук1рт 
кышкылды сусыз натрий кабаты аркылы етк1з1п, 50 см3 сыйымдылыктагы децгелек тупп 
(айдалган) колбага ауыстырады. Сулы фазаны белпш куйгышка кайтадан салады жэне 5 
см3 -ден 8 см3 дешн н-гександа шайгындайды, сондай-ак гександы фракцияны куюрт 
кышкылды сусыз натр и йд in кабаты аркылы еттазе отырып, сол децгелек тупп (айдалган) 
колбага ауыстырады. Гександы сыгындыны 0,3 см3-ден 0,5 см3 дешнп келемде 
ротацияльщ буландыргышты пайдалану аркылы су моншасында (35 °С жогары емесе 
температурада), содан кешн ауада немесе азот тогында кургаганша булайды.

Кургак калдьщ 1 см3 н-гександы, жэне аликвотты ерпед1, осы келемнен газды 
хроматографта хроматографтайды.

6.9.2 Хроматографтау шарттары
5 • 10"3 см3 гександы сыгындыны шагын шприцпен газды хроматограф 

буландыргышына енпзед1 жэне 8-кестеде керсетзлген жагдайда талдайды.
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8-кесте -  Эр т\р.п баганаларда х л о р о р га н и кал ы к пестицидтерд! газды 
хроматографиялыц белу шарттары

Керсетшш атауы 1-батана 2-багана 3-батана
Батана саптамалары N-AW-DMCS 

хроматонда 5 % OV -  
17

(0,16 мм-нан 0,20 мм 
дешн)

N-cynep хроматонда 3 % 
OV-210

(0,125 мм-нан 0,160 мм 
дешн)

N-AW-DMCS 
хроматонда 5 % SE-30 
(0,16 мм -нан 0,20 мм 

дешн)

Батана узындыгы (см) 
жэне iund диаметр (мм)

100 х з 100 х 3 100 х з 100 х з 150 х 3

Батана температурасы, °С 170 210 160 190 190
Булангыш температурасы, 
°С

220 220 220 220 210

Детектор температурасы, 
°С

230 230 230 230 230

Газ тасушы агьншьщ 
жылдамдыгы, см3/мин

40 40 35 35 60

Енпз1лет1н сьшама келем1,
см3

5 10 3 5 10 3 5 10 3 5 10 3 5 10”3

ХОП устау уакыты
у - ГХЦГ (линдан) 5 мин 32 

с
- 4 мин 22 с - 2 мин 10 с

а-ГХ Ц Г 3 мин 10 
с

- 3 мин 15 с - 1 мин 20 с

ДДЭ - 4 мин 3 с - 4 мин 37 с 7 мин 53 с
ДДГ - 7 мин 26 с - 11 мин 42 с 14 мин 00 с
ддд - 6 мин 0,3 с - 6 мин 56 с 10 мин 51 с

6.9.3 Сынакты журпзгеннен кешн химияльщ ьщысты ецдеу
Децгелек туш) колбаны 5:1 катынасындагы сулы-ацетонды коспаны араластырады, 

колбаны А1111 аппаратына косады жэне 15 минуттан 20 минутка дешн кдйнатады. Содан 
кешн децгелек тута колбаны ажыратады, жэне А1111 тазартылган сумей мукият жуады. 
Барльщ кемекш1 шыны ыдысты ацетонмен жуады, содан кешн тазартылган сумей жуады.

6.10 Нэтижелерд1 ецдеу

6.10.1 Сынамада талданатын X хлорорганикальщ пестицидтердщ калган мелшершщ 
шогырлануы, мг/кг, талданатын сынамада мына формула бойынша сынама дайындау 
кезшде шыгынды ескере отырып, мелшерлепш графикке сэйкес есептейд1:

m/yiO3
m7V7K ’2 2 п

(4)

мундагы mi, - мелшерлепш график бойынша аныкдалган хлорорганикалык 
пестицидтщ массасы, мг;

Vi -  хроматографиялау уыйн аликвот алынган ертндш щ  жалпы келем1, дм3; 
m2  -  талданатын сынама елшендюшщ массасы, г;
V2  -  хроматографка енпзшген аликвоттар келем1, дм3;
Кп -  сынама дайындау кезшде шыгынды ескеретш тузету коэффициент!.

Есептеулерд1 ymiHmi ондьщ белпге дей1н журпзед1. Соцгы нэтижеш ек1нш1 ондьщ 
белпге дей1н децгелектейдг
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6.10.2 Талдаудьщ соцгы нэтижеа уппн exi косарлас аныкдамалар нэтижелершщ 
орташа арифметикальщ мэшн кабылдайды.

Крсарлас аныкдамалар арасындагы айырмашылык г кайталанушыльщ шектшшен 
аспауы тшс. Барльщ аныкдалатын хлорорганикалык пестицидтер уппн кайталанушыльщ 
uieKTiri 20 % курайды.

6.10.3 Ей зертханадагы талдау нэтижелер1н алу кезшде соцгы нэтижеге exi 
зертханада алынган талдау нэтижелер1н1ц орташа арифметикальщ мэнш кабылдайды. Exi 
зертханадагы талдау нэтижелершщ арасындагы айырмашылык; R жацгыртушыльщ 
шектшшен аспауы raic. Барльщ аныкдалган хлорорганикалык; пестицидтер уппн 
жацгыртушыльщ nieicriri 40 % курайды.

Дэлдк, кайталанушыльщ жэне жацгыртушыльщ керсетнштершщ мэндер1 9-кестеде 
керсетшген.

9-кесте — Дэлдк, цайталанушылык; жэне жацгыртушылык KopcerKiiirrepi

К о̂сылыс атауы Кдйталану ш ы л ы к  

K e p c c T K i m i

Жацгыртушылык
керсепапп

Дэлдйс керсстюцй 
(сешмда ьщгималдыльщ 
кезшде Р = 0,95) ± 5, %

у - ГХЦГ (линдан) 
а-Г Х Ц Г
д д э
д д г
д д д

7 14 30

ЕСКЕРТПЕ Жуйаш курылатын цателшлз мэнслз.

6.11 Нэтижелерд1 рэимдеу

6.11.1 X талдауыныц нэтижес1, мг/кг, кужатта оныц колдануы карастырылганда, ол 
мынадай турде усынылуы мумии:

X ± А, мг/кг, Р = 0,95, (5)

мундагы мына формула бойынша есептелшген А - Р = 0,95 ьщтималдылыгымен 
кабылданган дэлд1к керсетншг

Х = 50,01 X, (6)

мундагы 5 -  9-кесте бойынша дэлдк керсетиппнщ мэн1.
Ап < А шарты кез1нде зертханаларда ж1бер1лет1н сынактар нэтижес1 X ± А, мг/кг, 

Р = 0,95 туршде руксат ет1лед1, мундагы ± Ап -  зертханада сынау кезшде белгшенген жэне 
елшеу нэтижелер1н1ц турактылыгын бакылауды камтамасыз ететш елшеу нэтижелершщ 
кателк сипаттамаларыныц мэн1.

6.12 0лшеулерд1 орындау процедураларын орындаушымен бакылау 
0лшеулерд1 орындау процедураларын орындаушымен бакылау бакылауга арналган 

улплерд1 колдану аркылы журпзшедт Осындай улгшердщ есеб1нде (басымдыльщтыц 
темендеу тэрДбшде) талданатын ен1м1 курамыныц стандартты ynrmepi колданылады; 
зертханааральщ салыстырмалы тэжлрибе нег1з1нде белгшенген талданатын компоненттер 
курамына арналган улгшер; осы эд1спен зертханада б1рнеше рет талданган улгшер.

К норматива бакылауы бар Кк бакылау процедураларыныц нэтижес1н салыстырады. 
Бакылау процедураларыныц нэтижесш мына формула бойынша есептейд1:
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(7)

мундагы С -  т1рек (аттестацияланган) мэн, мг/кг;
X -  бакылауга арналган улгщеп пестицидтердш болуын аньщтау нэтижеа, мг/кг.

К бакылауыньщ норматив! есебшде (Дп, мг/кг) эдютемесш icKe асыру кезшде жэне 
зертханада белпленген елшеу кателштершщ сипаттамасыньщ мэшн кабылдайды; егер бул 
мэндер эл1 де белгшенбесе (мысалы, эдютемеш игеру кезшде), онда Дп орнына Д мэшн 
колданады. Егер Кк < К болса, бакылау процедураларыньщ сапасы канагаттанарлык деп 
танылады. Тецслздкт! орындамаган кезде (3-формуланы карау) бакылау процедурасын 
кайталайды. К^анагаттанарлыксыз нэтиже кайталанган жагдайда канагаттанарлык 
нэтижелерге экелген себептерд! табады жэне жояды.

6.13 Жацгыртушылык жагдайында алынган нэтижелердщ ти!мд!л1пн багалау
Еш зертханада алынган нэтижелер арасындагы айырмашыльщ жацгыртушылык 

шектшшен аспауы Tuic.
Осы шартты орындау кез1нде exi нэтиже де тшмд1 жэне оныц тужырымы есеб1нде 

олардыц орташа мэн1 колданыла алады.
Жацгыртушылык ш екттн арттырган кезде ГОСТ Р ИСО 5725-6 сэйкес елшеу 

нэтижелер!Hiц тшмдшгш багалау эд!стер! колданылуы мумкш.

7 Олшеулер нэтижелер1нщ сапасын бакылау

Олшеулер нэтижелер!н!ц сапасын бакылау зертханада эд!стемеш icxe асыру кез!нде 
карастырады:

- нэтижелерд!ц ти!мд!л!пн багалау непзшде, кайталанушыльщ жагдайында 
елшеулерд! орындау процедураларын орындаушымен бакылау;

- жеке бакылау процедураларын icKe асыру кез!нде елшеу кател!ктерш багалау 
непз!нде елшеулерд! орындау процедураларын орындаушымен бакылау;

- кателк жэне дэл нэз!кт!к аралык (iniKi зертханальщ) ОША, кайталанушылы ктыц 
орташа шаршыльщ ауыткуы (ОША) турактылыгын бакылау непзшде елшеу 
нэтижелершщ турактылыгын бакылау.

Жекелеген бакылау процедуралары кез!нде icxe асырылу кез!нде елшеу кател!пн 
багалау нег!з!нде талдауды орындау процедураларын орындаушымен бакылау 
мерз!мдшп, сондай-ак елшеу нэтижелер!н!ц турактылыгын бакылаудыц ioxe асырылатын 
процедуралары зертхана сапасы жен!ндег1 нускаулыкта регламенттеледг

Олшеу дэлд!пн бакылау (кайталанушыльщ жэне жацгыртушылык) ГОСТ ИСО 5725- 
1 жэне ГОСТ ИСО 5725-2 талаптарына сэйкес журпзедг

К,айталанушыльщ (уксастьщ) жэне жацгыртушылык жагдайында алынган олшеу 
нэтижелершщ тшмдшгш тексеру ГОСТ ИСО 5725-6 бойынша жузеге асырылады.

25



к ; р с т  2011-2010

А косымшасы
(мшдетп)

1 бос орын; 2 —конденсатордьщ жогаргы тшмтасы, 3 -  жогаргы icTiK (суды агызу);
4 — конденсатор; 5 — конденсаттын максималды децгеш; б — су агызу туттнщ  децгеш:
7 — теменп ic^K (судын Kipyi); 8 — уш >KypicTi кран. 9 — тшмтасы бар денгелек тушт 
колба; 10 — тшмтасы бар кабылдау тутзгг

A.l-cypeTi -  Хлорорганикалык пестицидтердщ шайгындауына ждне сыгындысын
тазартуга арналган аппарат
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Э0Ж 502.5+612.39.7/.8+663.97: [543.393:543.544] :35 МСЖ 13.060.01 67.040 65.120 65.020.20

Туйшд! сездер: пестицидтер, жука кдбатты хроматография, жогары тшмдшгат 
суйыктыкты хроматография, газ суйыктыкты хроматография, хроматографияльщ 
баганалар
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Ескертулер уиан
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ГОСУДАРСТВЕННЫЙ СТАНДАРТ РЕСПУБЛИКИ КАЗАХСТАН

ВОДА, ПРОДУКТЫ ПИТАНИЯ, КОРМА И ТАБАЧНЫЕ ИЗДЕЛИЯ

Определение хлорорганических 
пестицидов хроматографическими методами

Дата введения 2012-01-01

1 Область применения

Настоящий стандарт устанавливает методы определения хлорорганических 
пестицидов (далее ХОП): ДЦТ - 4,4'-дихлордифенилтрихлорэтана и его метаболитов: ДДЦ 
- 4,4'-дихлордифенилдихлорэтана и ДЦЭ - 4,4'-дихлордифенилдихлорэтилена; ГХЦГ и его 
изомеров: линдана - гамма-изомера гексахлорциклогексана, альфа - изомера
гексахлорциклогексана, бета-изомера гексахлорциклогек^сана, гексахлорбензол, 
гептахлора, кельтана и альдрина тонкослойной, высоко эффективной жидкостной и 
газожидкостной хроматографией.

Настоящий стандарт распространяется на воду, продукты питания, корма и табачные
изделия.

Технические требования к контролируемому показателю установлены в 
Техническом регламенте «Требования к безопасности кормов и кормовых добавок», 
Техническом регламенте «Требования к безопасности питьевой воды для населения», 
Техническом регламенте «Требования к безопасности мяса и мясной продукции», 
Технический регламент «Требования к безопасности молока и молочной продукции», 
«Санитарно-эпидемиологические требования к пищевой продукции».

2 Нормативные ссылки

Для применения настоящего стандарта необходимы следующие ссылочные 
нормативные документы:

Технический регламент «Общие требования к пожарной безопасности» от 
16.01.2009г. № 14, утвержден Постановлением Правительства Республики Казахстан.

Технический регламент «Требования к безопасности пожарной техники для защиты 
объектов» от 16.01.2009г. № 16, утвержден Постановлением Правительства Республики 
Казахстан.

Технический регламент «Требования к безопасности молока и молочной 
продукции», от 11.03.2008 года № 230, утвержден Постановлением Правительства 
Республики Казахстан.

Технический регламент «Требования к безопасности кормов и кормовых добавок» 
от 18 марта 2008г. № 263, утвержден Постановлением Правительства Республики 
Казахстан.

Технический регламент «Требования к безопасности мяса и мясной продукции» от 
8.04.2008 года № 336, утвержден Постановлением Правительства Республики Казахстана.

Технический регламент «Требования к безопасности питьевой воды для населения» 
от 13.05.2008г. № 456, утвержден Постановлением Правительства Республики Казахстан.

Издание официальное
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СТ РК 1.9-2007 Порядок применений международных, региональных и 
национальных стандартов и нормативных документов по стандартизации в Республике 
Казахстан.

СТ РК 2.21-2007 Государственная система обеспечения единства измерений 
Республики Казахстан. Порядок проведения испытаний и утверждения типа средств 
измерений.

СТ РК 2.30-2007 ГСП РК. Порядок проведения метрологической аттестации средств 
измерений.

СТ РК 2.4-2007 ГСП РК. Поверка средств измерений. Организация и порядок 
проведения.

СТ РК 2.75-2009 Государственная система обеспечения единства измерений 
Республики Казахстан. Порядок аттестации испытательного оборудования.

ГОСТ 12.1.019-79 Система стандартов безопасности труда. Электробезопасность. 
Общие требования и номенклатура видов защиты.

ГОСТ 1277-75 Реактивы. Серебро азотнокислое. Технические условия.
ГОСТ 1770-74 Посуда мерная лабораторная стеклянная. Цилиндры, мензурки, 

колбы, пробирки. Общие технические условия.
ГОСТ 2603-79 Ацетон. Технические условия.
ГОСТ 3760-79.Реактивы. Аммиак водный. Технические условия.
ГОСТ 3956-76 Силикагель технический. Технические условия.
ГОСТ 4204-77 Реактивы. Кислота серная. Технические условия.
ГОСТ 4166-76 Реактивы. Натрий сернокислый. Технические условия.
ГОСТ 4201-79 Реактивы. Натрий углекислый кислый. Технические условия.
ГОСТ 4220-75 Реактивы. Калий двухромовокислый. Технические условия.
ГОСТ 4233-77 Реактивы. Натрий хлористый. Технические условия.
ГОСТ 5962-67 Спирт этиловый ректификованный. Технические условия.
ГОСТ 6709-72 - Вода дистиллированная. Технические условия.
ГОСТ 9147-80 Посуда и оборудование лабораторные фарфоровые. Технические 

условия.
ГОСТ 9293-74 Азот газообразный и жидкий. Технические условия.
ГОСТ 10929-76 Реактивы. Водорода пероксид. Технические условия.
ГОСТ 12026-76 Бумага фильтровальная лабораторная. Технические условия.
ГОСТ 20015-88 Хлороформ. Технические условия.
ГОСТ 21400-75 Стекло химико-лабораторное. Технические требования. Методы 

испытаний.
ГОСТ 24104-2001 Весы лабораторные. Общие технические требования
ГОСТ 25336-82 Посуда и оборудование лабораторные стеклянные. Типы, основные 

параметры и размеры
ГОСТ 25706-83 Лупы. Типы, основные параметры. Общие технические требования
ГОСТ 29227-91 Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки градуированные. Часть 1. 

Общие требования.
ГОСТ ИСО 5725-1-2003. Точность (правильность и прецизионность) методов и 

результатов измерений. Часть 1. Основные положения и определения.
ГОСТ ИСО 5725-2-2003. Точность (правильность и прецизионность) методов и 

результатов измерений. Часть 2. Основной метод определения повторяемости и 
воспроизводимости стандартного метода измерений.

ГОСТ ИСО 5725-6-2003* Точность (правильность и прецизионность) методов и 
результатов измерений. Часть 6. Использование значений точности на практике.

* Применяется в соответствии СТ РК 1.9.
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ГОСТ Р 51419-99* Корма, комбикорма, комбикормовое сырье. Подготовка 
испытуемых проб.

«Санитарно-эпидемиологические требования к пищевой продукции», Приказ М3 РК 
№ 611 от 6.08.10г.

ПРИМЕЧАНИЕ При пользовании настоящим стандартом целесообразно проверить действие ссылочных 
стандартов по ежегодно издаваемому информационному указателю «Нормативные документы по 
стандартизации» по состоянию на текущий год и соответствующим ежемесячно издаваемым информационным 
указателям, опубликованным в текущем году. Если ссылочный документ заменен (изменен), то при пользовании 
настоящим стандартом следует руководствоваться замененным (измененным) документом. Если ссылочный 
документ отменен без замены, то положение, в котором дана ссылка на него, применяется в части, не 
затрагивающий эту ссылку.

3 Требования к выполнению измерений

3.1 Условия безопасного проведения работ

3.1.1 К практическому выполнению анализов допускаются специалисты, прошедшие 
инструктаж по технике безопасности при работе в лаборатории (с отметкой в журнале 
инструктажа) и ознакомившиеся с настоящим стандартом.

3.1.2 Электробезопасность при работе с электроустановками по ГОСТ 12.1.019.
3.1.3 Помещение лаборатории должно соответствовать требованиям пожарной 

безопасности по Техническому регламенту «Общие требования к пожарной 
безопасности» и иметь средства пожаротушения в соответствии с Техническим 
регламентом «Требования к безопасности пожарной техники для защиты объектов».

3.2 Требования к квалификации специалистов
Измерения может проводить специалист, владеющий техникой лабораторных работ 

и изучивший инструкцию по эксплуатации, используемого оборудования.
3.3 Условия выполнения измерений
- температура окружающего воздуха (20 ±10) °С;
- атмосферное давление от 84 кПа до 106,7 кПа;
- относительная влажность (65 ± 15) %.
3.4 Необходимо соблюдать правила безопасности при работе с органическими 

растворителями, токсичными веществами, концентрированными кислотами.

4 Метод тонкослойной хроматографии

4.1 Сущность метода
Метод основан на хроматографии хлорсодержащих пестицидов в тонком слое 

в различных системах подвижных растворителей после экстракции их из исследуемых 
образцов и очистке экстрактов.

4.2 Метрологическая характеристика метода указана в Таблице 1.
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Таблица 1 - Метрологическая характеристика

Анализируемая
проба

Предел 
обнаружения, 

мг/дм3 или 
мг/кг

Число
параллельных
определений,

п

Стандартное
отклонение,

S%

Относительное 
отклонение,Sr 

%

Доверительный 
интервал при 

п=5 и а=0,95, %

Вода 0,005 7 10 10,7 93,0 ± 7,7
Вино 0,005 7 12 13,3 90,0 ± 9,0
Овощи 0,050 7 12 14,4 83,0 ± 9,0
Фрукты 0,050 6 9 11,1 81,0 ±7,4
Зерно 0,050 7 10 13,3 75,0 ±7,5
Трава 0,025 10 12 16,2 74,0 ± 7,6
Молоко 0,040 13 16 18,6 86,0 ±8,9
Сливочное
масло

0,050 8 17 20,0 83,0 ± 12,0

Рыба 0,050 10 12 14,1 83,0 ±7,6
Мясо 0,050 10 15 17,2 87,0 ± 9,5
Животный жир 0,040 6 12 14,6 82,0 ± 9,9
Сахар 0,020 6 5 5Д 97,0 ±4,13

Диапазон определяемых концентраций от 0,005 мг/кг до 2,0 мг/кг или мг/дм3.

4.3 Аппаратура, материалы и реактивы

4.3.1 Аппаратура и материалы
- весы аналитические специального класса точности с наибольшим пределом 

допускаемой абсолютной погрешности ± 0,0001 г, по ГОСТ 24104;
- весы лабораторные высокого класса точности с наибольшим пределом 

допускаемой абсолютной погрешности ± 0,01 г, по ГОСТ 24104;
- испаритель ротационный по действующей нормативной документации;
- аппарат для встряхивания по действующей нормативной документации;
- облучатель хроматографический УФС-254 или ртутно-кварцевая лампа ПРК-4;
- колбы перегонные К-1-250-29/32 по ГОСТ 25336;
- колбы Гр-25-14/23 по ГОСТ 25336;
- колбы мерные 2-50-2; 2-100-2; 2-500-2 по ГОСТ 1770;
- воронка В-56-80 ХС по ГОСТ 25336;
- колба коническая Кн-1-250-29/32 по ГОСТ 25336;
- цилиндры мерные 1-50, 1-100 по ГОСТ 1770;
- пробирки с притертыми пробками вместимостью 10 см3 по ГОСТ 25336;
- стеклянные банки с притертыми крышками, вместимостью 500, 1000 см3№;
- воронки делительные ВД-100-29/32, ВД-250-29/32 по ГОСТ 25336;
- стакан В-1-50 по ГОСТ 25336;
- пипетки 1-2-2-5, 1-2-2-10 по ГОСТ 29227.;
- палочка из химико-лабораторного стекла по ГОСТ 21400;
- бумага фильтровальная лабораторная по ГОСТ 12026 или фильтры бумажные;
- пластинки хроматографические по действующей нормативной документации;
- камера для хроматографирования: сосуд с плоским дном, закрывающийся 

пришлифованной крышкой, или эксикатор по ГОСТ 25336;
- пульверизатор стеклянный;
- колонка стеклянная хроматографическая для очистки экстрактов из продуктов,
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содержащих жир: узкая часть - длина (50 ± 2) см, диаметр (1,7 ± 0,3) см, широкая часть - 
длина (1,5 ± 2) см, диаметр (2,5 ± 0,2) см.

4.3.2 Реактивы
- кислота серная по ГОСТ 4204, х.ч., плотностью 1,84 г/см3;

гексан, ч., очищенный концентрированной серной кислотой, отмытый 
дистиллированной водой, высушенный кристаллическим едким кали и перегнанный с 
дефлегматором;

-ацетон по ГОСТ 2603, х.ч., перегнанный;
- аммиак водный по ГОСТ 3760, ч.д.а.;
- спирт этиловый ректификованный технический по ГОСТ 5962;
- хлороформ, х.ч., перегнанный по ГОСТ 20015;
- эфир диэтиловый по действующей нормативной документации;
- водорода пероксид по ГОСТ 10929, 30 %-ный раствор;
- натрий сульфат безводный по ГОСТ 4166, ч.;
- натрий углекислый кислый по ГОСТ 4201, ч. д. а.;
- калий щавелевокислый по действующей нормативной документации;
- натрий хлористый по ГОСТ 4233, х.ч.;
- четыреххлористый углерод по действующей нормативной документации;
- серебро азотнокислое по ГОСТ 1277, х.ч.;
- силикагель марки АСК, измельченный и просеянный через сито 0,30 мм по 

ГОСТ 3956;
- вода дистиллированная по ГОСТ 6709;
- уголь активированный любой марки;
- бумага индикаторная универсальная для определения pH;
- стандартные государственные образцы (ГСО) состава хлорорганических 

пестицидов: ДДТ, ДДД, ДДЭ, ГХЦГ вещества гарантированной частоты с содержанием 
основного вещества не менее 90 %;

- аттестованные смеси состава растворов хлорорганических пестицидов: ДДТ, ДДД,
ДДЭ, ГХЦГ.

ПРИМЕЧАНИЕ 1 Допускается использовать аппаратуру, мерную посуду, реактивы имеющие 
аналогичные метрологические характеристики или выше.

ПРИМЕЧАНИЕ 2 Применяемые средства измерений подлежат испытаниям с целью утверждения 
типа в соответствии с СТ РК 2.21 или метрологической аттестации в соответствии с СТ РК 2.30, поверке 
средств измерений в соответствии с СТ РК 2.4 и внесению в реестр государственной системы обеспечения 
единства измерений Республики Казахстан, испытательное оборудование подлежит аттестации в 
соответствии с СТ РК 2.75».

4.4 Подготовка к испытаниям

4.4.1 Очистка силикагеля марки АСК
В стакан насыпают силикагель, заливают гексаном, перемешивают, гексан сливают. 

Промывку повторяют три раза. Промытый силикагель прокаливают при температуре 
180 °С в течение 2 ч. Хранят в плотно закрытой стеклянной банке.

4.4.2 Очистка ваты
В коническую колбу помещают вату, заливают гексаном, выдерживают 15 мин. 

Операцию повторяют два раза. Очищенную вату сушат на воздухе под тягой. Хранят в 
закрытой стеклянной банке.

4.4.3 Подготовка хроматографической колонки для очистки от жиров
В нижнюю часть колонки помещают кусочек очищенной ваты, насыпают силикагель 

АСК на высоту (26,0 ± 0,5) см, уплотняют постукиванием по колонке деревянной
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палочкой. Затем помещают силикагель, пропитанный серной кислотой в отношении 4:1 
(по массе), на 3 см, далее насыпают безводный сульфат натрия слоем (1,0 ± 0,5) см. Через 
колонку пропускают 30 см3 гексана и отжимают резиновой грушей. Эффективность 
колонки проверяют, внося 5 см смеси хлорорганических пестицидов с заданной 
концентрацией (в пределах от 0,1 мг до 0,2 мкг). Дают возможность раствору впитаться во
колонку, а затем элюируют пестициды 50 см гексана со скоростью одна капля в секунду.

4.4.4 Хроматографическая колонка для очистки экстрактов из проб шротов (не 
обогащенных липидами), жмыхов и лузги.

Хроматографическую колонку заполняют па высоту 1 см стеклянной ватой, затем в 
колонку вносят просеянную окись алюминия (А) слоем 2,5 см или окись кремния слоем
3,5 см, далее засыпают, не утрамбовывая, комочки окиси алюминия (кремния), 
пропитанные серной кислотой, высота слоя (Б) 2,5 см. Каждый слой последовательно 
промывают гексаном (всего 30 см3). Для анализа жмыхов и шротов, обогащенных 
липидами, слои окиси алюминия следует увеличить соответственно до 5 (А) и 3 см (Б), а 
при использовании окиси кремния до 6 (А) и 3 см (Б).

4.4.5 Приготовление проявляющих реактивов
Раствор 1. 0,5 г азотнокислого серебра растворяют в 5 см3 дистиллированной воды, 

прибавляют 7 см3 аммиака и доводят объем до 100 см3 ацетоном. Раствор хранят в течение 
3 дней в холодильнике.

Раствор 2. 0,25 г азотнокислого серебра помещают в мерную колбу вместимостью 
100 см3, приливают 2,5 см3 дистиллированной воды, 5 см3 2-феноксиэтанола, доводят до 
метки ацетоном и добавляют 3 капли 30 %-ного раствора пероксида водорода.

4.4.6 Подготовка хроматографической камеры
В хроматографическую камеру за 30 мин до начала хроматографирования заливают 

смесь подвижных растворителей для насыщения ее парами. Объем подвижного 
растворителя в камере должен находиться на высоте не более чем 0,5 см от уровня дна.

4.4.7 Приготовление основных растворов пестицидов с массовой концентрацией 
100 мкг/см3.

Для приготовления основного раствора любого пестицида используют 
государственный стандартный образец в соответствии с инструкцией и паспортом.

Хранят основные растворы в колбах с притертой пробкой в холодильнике в течение 
6 мес.

4.4.8 Подготовка пластин "Силуфол" для хроматографирования
- пластинки для хроматографии «Силуфол UV-254» перед использованием 

импрегнируют о-толидином. Для этого каждую пластинку погружают в 0,1 %-ный 
раствор о-толидина в ацетоне, налитого в камеру для хроматографирования. После того 
как фронт растворителя поднимется до верхнего края пластинки, ее вынимают и 
высушивают на воздухе, избегая прямого солнечного света, пластинка готова к 
употреблению. Пластинки, импрегнированные о-толидином, хранят в эксикаторе.

- пластины перед употреблением промывают. Для этого в хроматографическую 
камеру наливают систему растворителей ацетон-аммиак (1:1) на высоту от 5 мм до 7 мм и 
помещают туда пластинки в вертикальном положении. После того, как линия фронта 
подвижного растворителя поднимется, не доходя 10 мм до верха пластинки, ее вынимают, 
высушивают на воздухе, затем активируют в сушильном шкафу при температуре 110 °С 
от 15 мин до 30 мин. Перед употреблением с вертикальных сторон пластинки удаляют 
слой в 3 мм, что способствует выравниванию фронта растворителя.

4.5 Отбор проб
Отбор проб и подготовка их к испытанию - в соответствии с нормативной 

документацией на конкретную продукцию.
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4.6 Проведение испытаний

4.6.1 Экстракция
4.6.1.1 Экстракция и очистка экстракта из воды и вина
Пробу 200 см3 помещают в делительную воронку и экстрагируют пестициды, 

встряхивая в течение 3 мин, гексаном или эфиром тремя порциями по 30 см3, или 
диэтиловым эфиром тремя порциями по 50 см3. В объединенные экстракты насыпают 10 г 
безводного сернокислого натрия или фильтруют через воронку, заполненную на 2/3 
сернокислым натрием. Экстракты переносят в прибор для отгонки растворителей и 
отгоняют растворитель до объема от 0,2 см3 до 0,3 см3. В случае необходимости экстракт 
чистят серной кислотой.

4.6.1.2 Экстракция и очистка экстракта из овощей и фруктов
Измельченную пробу 20 г помещают в колбу с притертой пробкой и проводят 

экстрагирование пестицидов трижды в течение 15 мин на аппарате для встряхивания 
гексаном или эфиром порциями по 30 см3. Объединенные экстракты сушат безводным 
сернокислым натрием, переносят в прибор для отгонки растворителей, отгоняют 
растворитель объемом от 0,2 см3 до 0,3 см3 и наносят на пластинку.

4.6.1.3 Экстракция и очистка экстракта из зерна и грибов
Из измельченных проб отбирают 20 г зерна, 50 г сырых или 10 г сухих грибов и 

помещают в колбы с притёртыми пробками. Экстракцию пестицидов проводят трижды на 
приборе для встряхивания гексаном или эфиром порциями по 30 см3. Объединенные 
экстракты переносят в делительную воронку, прибавляют 10 см3 насыщенного раствора 
безводного сернокислого натрия в серной кислоте и осторожно встряхивают несколько 
раз. Отделяют органический слой и повторяют обработку до тех пор, пока кислота не 
станет бесцветной. Экстракт промывают дистиллированной водой, сушат безводным 
сернокислым натрием и отгоняют растворитель.

4.6.1.4 Экстракция и очистка экстракта из яблок, капусты, травы и сена
Пробы 20 г измельченных яблок, 20 г капусты, 40 г травы и 20 г сена заливают 

100 см3 ацетона в колбах с притертой пробкой. Встряхивают 3 мин, прибавляют 20 см3 
дистиллированной воды и охлаждают на льду 30 мин. Экстракт сливают и фильтруют 
холодным, экстракцию повторяют. Из объединенных водно-ацетоновых экстрактов 
отгоняют ацетон, а из водного остатка экстрагируют препараты гексаном тремя порциями 
по 10 см3 в течение 10 мин. Гексановые экстракты очищают серной кислотой, насы­
щенной безводным сернокислым натрием. Сушат безводным сернокислым натрием. 
Отгоняют растворитель до небольшого объема и наносят на пластинку.

Если очистка неполная (после испарения растворителя на колбе остается белый 
налет), экстракт испаряют досуха, остаток смывают холодным ацетоном 3 раза порциями 
по 0,2 см3 и сразу наносят на пластинку.

4.6.1.5 Экстракция и очистка экстракта из комбикорм
Для исследования берут навеску 40 г, увлажняют ее в колбе 60 см3 

дистиллированной воды. Увлажненную навеску оставляют на ночь в колбе с закрытой 
пробкой. Экстракцию пестицидов проводят дважды от 50 см3 до 100 см3 смеси гексана и 
ацетона (1:1) при встряхивании в течение 2 ч. Экстракты объединяют в делительной 
воронке на 500 см3, прибавляют дважды по 50 см3 дистиллированной воды и после 
разделения слоев нижний водный слой сливают в другую делительную воронку и 
экстрагируют пестициды 40 см3 гексана. Водный слой сливают. Гексановые экстракты 
объединяют, фильтруют через воронку с бумажным фильтром, заполненным на 2/3 
безводным сернокислым натрием. Экстракты упаривают на ротационном испарителе до 
объема от 20 см3 до 30 см3 или досуха, растворяя затем сухой остаток в от 20 см3 до 
30 см3 гексана или эфира. Экстракт переносят в делительную воронку и производят
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очистку серной кислотой, как описано выше.
4.6.1.6 Экстракция и очистка экстракта из шрота, лузги, жмыха
Навески шрота, обогащенного липидами, жмыха (15 г), не обогащенного липидами, 

и лузги (20 г) делят на равные части и помещают в колбы вместимостью от 100 см3 до 
250 см3 с притертыми пробками, заливают гексаном (три объема гексана на одну весовую 
часть шрота), встряхивают на приборе для встряхивания 30 мин. Экстракт фильтруют 
через воронку Бюхнера, не перенося осадок на воронку. В колбу повторно заливают 
указанное количество гексана, встряхивают 30 мин, фильтруют, количественно переносят 
осадок на воронку Бюхнера с помощью 30 см3 гексана (3 раза по 10 см3). Полученный 
экстракт выпаривают до 30 см3 на ротационном испарителе или в токе воздуха при 
температуре не выше 40 °С, остаток делят на две равные части и помещают в 
морозильную камеру холодильника на 1 ч (не менее). Каждую часть пропускают через 
отдельную колонку с окисью алюминия или окисью кремния, пропитанных серной 
кислотой, со скоростью 2 см3/мин промывают колбу и колонку 50 см3 охлажденной смеси 
этилового эфира с гексаном (15:85). Данную операцию необходимо проводить без пе­
рерыва, не оставляя на следующий день.

Очищенные экстракты объединяют и упаривают до объема 1 см3. Остаток из колбы 
переносят количественно микропипеткой с помощью резиновой груши в пробирку на 
1 см3, колбу и микропипетку 2 илиЗ раза промывают небольшим количеством гексана 
(всего от 0,3 см3 до 0,5 см3), сливая его в ту же пробирку. Затем осторожно выпаривают 
гексан из пробирки на водяной бане при температуре 50 °С почти досуха (конечный 
объем 3 капли). Если общий объем экстракта и промывной жидкости превышает 1 см3, то 
сначала выпаривают экстракт, постепенно прибавляя к нему промывную жидкость. При 
наличии в упаренном экстракте белого мазеобразного осадка в пробирку добавляют 5 
капель гексана и помещают ее от 15 мин до 20 мин в морозильную камеру холодильника, 
затем декантируют дважды таким же количеством гексана и снова упаривают до 
конечного объема 3 капли.

Параллельно с исследуемыми образцами готовят два модельных экстракта. Каждый 
экстракт получают из 1 г шрота, не содержащего пестицидов (соотношение сухого 
вещества и пестицида то же, что и в исследуемых образцах). В один из экстрактов перед 
очисткой на колонке вносят микрошприцем (микропипеткой) определяемые пестициды в 
количестве 3 мкг, в другой 0,75 мкг. Упаренные исследуемые и модельные экстракты с 
помощью микрошприца или микропипетки количественно наносят на пластинку, трижды 
смывая пробирку небольшим количеством гексана.

4.6.1.7 Экстракция и очистка экстракта из рыбы, мяса и мясопродуктов
Мясо и мясопродукты пропускают через мясорубку. Рыбу очищают от чешуи, 

внутренних органов и тоже пропускают через мясорубку. Пробу 20 г перемешивают с 
безводным сернокислым натрием и помещают в колбу с притертой пробкой. Пестициды 
экстрагируют дважды смесью гексана и ацетона или эфира и ацетона в соотношении 1:1 
порциями по 50 см3 в течение 1,5 ч при встряхивании. Экстракт фильтруют через воронку 
с бумажным фильтром, заполненным на 2/3 безводным сернокислым натрием, затем 
растворитель отгоняют, сухой остаток растворяют в 20 см3 гексана и вносят его в колонку 
с силикагелем АСК. После впитывания экстракта в сорбент пестицид элюируют 110 см3 
смеси бензола с гексаном в соотношении 3:8 порциями от 25 см3 до 30 см3. Элюат 
собирают в круглодонную колбу со шлифом емкостью от 250 см3 до 300 см3. Через 
10 мин после впитывания последней порции растворителя сорбент отжимают с помощью 
груши. Элюат отгоняют до объема 0,1 см3 и наносят на хроматографическую пластинку.

В том случае, если пробы мяса или рыбы содержит большое количество жира, после 
испарения первого экстрагента (смеси ацетона с гексаном) и растворения сухого остатка в 
гексане следует провести очистку гексанового экстракта серной кислотой, а затем
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колоночную очистку, как описано выше.
4.6.1.8 Экстракция и очистка экстракта животного жира, яйца, яичного порошка
Жир измельчают на мясорубке, яичный порошок тщательно перемешивают, в яйце

отделяют желток от белка, взвешивают желток и белок, а для анализа берут только 
желток. Конечный расчет содержания хлорорганических пестицидов в яйце приводят на 
все яйцо. Желтки тщательно перемешивают, пробу 25 г из подготовленного образца 
заливают 50 см3 ацетона, перемешивают и нагревают на горячей водяной бане до 
закипания растворителя. Колбу охлаждают, добавляют в нее 10 см3 охлажденного 
2 %-ного раствора сернокислого натрия, перемешивают и охлаждают 45 мин на ледяной 
бане. Затем сливают ацетоновый слой в круглодонную колбу через слой обезжиренной 
ваты. Экстракцию ацетоном с последующим вымораживанием жира повторяет еще 2 раза.

Из объединенных экстрактов отгоняют ацетон на ротационном испарителе или в 
приборе для отгонки растворителей (температура бани не более (70 ± 2) °С) и трижды 
экстрагируют эфиром порциями 20, 10 и 10 см3. Продолжительность первой экстракции 
1 ч, последующих 15 мин. Эфир переносят в делительную воронку с 40 см3 2 %-ного 
водного раствора сернокислого натрия, перемешивают содержимое в течение 2 мин, дают 
слоям разделиться и водную фазу отбрасывают. Чтобы улучшить разделение слоев, 
можно добавить несколько миллилитров насыщенного раствора сернокислого натрия.

Операцию промывки экстракта повторяют еще 2 раза, после чего эфир сливают в 
стакан с 20 г безводного сернокислого натрия, ополаскивают делительную воронку 
дважды 5 см3 эфира. Подсушенный экстракт количественно переносят в мерный цилиндр 
на 50 см3 и доводят объем раствора эфиром до 30 см3.

Далее наносят 30 см3 экстракта в колонку с силикагелем АСК, как указано выше. 
Для проб свиного жира насыпают 75 см3 силикагеля АСК, для всех остальных проб 
70 см3. Очистку экстрактов проводят так же, как описано для проб мяса. Элюат собирают 
в круглодонную колбу на 150 см3, растворитель упаривают до объема нескольких капель и 
наносят на хроматографическую пластинку.

4.6.1.9 Экстракция и очистка экстракта из меда
Пробу меда 30 г смешивают с 3 г безводного сернокислого натрия и трижды 

экстрагируют пестициды гексаном порциями по 30 см3, каждый раз по 15 мин, тщательно 
растирая мед стеклянной палочкой в узком химическом стакане. Экстракты объединяют и 
отгоняют гексан до объема 30 см3 или до небольшого объема, далее доводят экстракт до 
30 см3 гексаном. 30 см3 экстракта вносят в хроматографическую колонку с силикагелем 
АСК и проводят очистку экстракта и испарение растворителя так, как описано выше.

4.6.1.10 Экстракция и очистка экстракта из сахара
Из навески 50 г сахара, предварительно растворенного в воде, пестициды экстраги­

руют в делительной воронке на 250 см3 гексаном. Экстракцию пестицидов проводят 
трижды по 50, 25 и 25 см3 растворителя, каждый раз встряхивая по 5 мин. Объединенные 
гексановые экстракты очищают от коэкстрактивных веществ (красящие, аминокислоты, 
липиды) сернокислотным способом.

4.6.1.11 Экстракция и очистка экстракта из молока и цельномолочных продуктов
Для подготовки проб можно использовать один из приведенных способов.
4.6.1.11.1 Первый способ
Он применим для работы со сливками, сметаной, молоком и другими 

цельномолочными продуктами. Для, анализа берут 20 г сливок и сметаны, которые 
разводят равным объемом дистиллированной воды, к 50 см3 молока, кефира прибавляют 
концентрированную серную кислоту от 30 см3 до 40 см3 до полного почернения пробы. 
Охлажденный от 10 °С до 15 °С раствор переносят в делительную воронку и экстрагируют 
препараты гексаном 2 раза порциями по 25 см3. Для полного извлечения воронку 
встряхивают 2 мин, затем оставляют ее на 30 мин до полного разделения слоев. Если
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образуется эмульсия, прибавляют от 1 см3 до 2 см3 этилового спирта. К объединенным 
экстрактам и делительной воронке прибавляют 10 см3 концентрированной серной 
кислоты, насыщенной сернокислым натрием, и осторожно встряхивают несколько раз. 
Очистку продолжают до получения бесцветной серной кислоты.

При анализе творога и сыра 50 г творога или 10 г измельченного на терке сыра 
заливают 40 см3 гексана или эфира, непрерывно встряхивают от 2 мин до 3 мин и 
оставляют на 30 мин. Экстракцию повторяют. Объединенные экстракты в делительной 
воронке очищают серной кислотой, как указано выше.

4.6.1.11.2 Второй способ
Его применяют для анализа молока, кефира, простокваши, кумыса и других 

цельномолочных продуктов. Пробу продукта 25 см3 помещают в делительную воронку на 
300 см3, приливают по 5 см3 5 % щавелевокислого калия и насыщенного раствора 
хлористого натрия, перемешивают, приливают 100 см3 ацетона, встряхивают 2 мин. 
Приливают 100 см3 хлороформа и встряхивают 2 мин. Воронку оставляют до полного 
разделения слоев. Верхнюю фазу отбрасывают, а нижнюю выливают в круглодонную 
колбу со шлифом и испаряют растворитель досуха. Остаток смывают 30 см3 гексана.

4.6.1.12 Экстракция и очистка экстракта из сгущенного молока, 10 и 20%-ных 
сливок

К 10 г продукта прибавляют 10 см3 насыщенного раствора хлористого натрия и 
выливают в делительную воронку вместимостью 150 см3. К смеси приливают 40 см3 
ацетона, встряхивают 2 мин, приливают 60 см3 хлороформа, встряхивают от 2 мин от 
3 мин и оставляют до разделения фаз. Далее поступают, как при определении пестицидов 
в молоке.

4.6.1.13 Экстракция и очистка экстракта из сгущенных молочных продуктов
Навеску продукта 10 г помещают в стаканчик, заливают 10 см3 воды температурой

от 45 °С до 50 °С, перемешивают и переносят в делительную воронку на 150 см3, 
добавляют 5 см3 щавелевокислого калия. Содержимое воронки перемешивают, приливают 
80 см3 ацетона и встряхивают от 2 мин до 3 мин. Добавляют 100 см3 хлороформа и 
встряхивают от 5 мин до 7 мин. После разделения фаз нижнюю фазу сливают в 
круглодонную колбу, растворители отгоняют, а сухой остаток растворяют в 30 см3 эфира.

4.6.1.14 Экстракция и очистка экстракта из сухих молочных продуктов
Навеску сухих молочных продуктов 3 г (сливок 2 г) высыпают в стаканчик, 

приливают 15 см3 дистиллированной воды температурой от 40 °С до 45 °С, размешивают 
и переносят в делительную воронку вместимостью 300 см3, приливают по 5 см3 
щавелевокислого калия и насыщенного раствора хлористого натрия. Содержимое воронки 
перемешивают, добавляют 80 см3 ацетона и встряхивают от 3 мин до 5 мин, приливают 
100 см3 хлороформа, встряхивают 5 мин и оставляют от 3 мин до 5 мин (до разделения 
фаз). Нижнюю фазу сливают в кругл о донную колбу, растворитель отгоняют, а остаток 
смывают 30 см3 гексана.

4.6.1.15 Экстракция и очистка экстракта из сметаны, 30 и 40%-ных сливок
Навеску продукта 5 г отвешивают в стаканчик, приливают 10 см3 насыщенного

раствора хлористого натрия и переносят в делительную воронку вместимостью 150 см3. 
Стаканчик обмывают 40 см3 ацетона, смывы переносят в делительную воронку, которую 
встряхивают от 2 мин до 3 мин, добавляют 70 см3 хлороформа и встряхивают 2 мин. 
Воронку оставляют на несколько минут до разделения фаз, нижнюю фазу сливают в колбу 
для отгонки растворителей, растворители отгоняют, а остаток смывают 30 см3 гексана.

4.6.1.16 Экстракция и очистка экстракта из творога и сыра
Навеску 10 г творога или измельченного на терке сыра растирают с 10 см3 

насыщенного раствора хлористого натрия и переносят в делительную воронку на 
от 250 см3 до 300 см3. Прибавляют 80 см3 ацетона, встряхивают 2 мин, приливают 100 см3
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хлороформа и вновь встряхивают.
Нижнюю фазу используют для анализа после отгонки растворителей, растворив 

остаток в 30 см3 гексана.
Далее проводят очистку экстрактов из проб молока и молочных продуктов от 

молочного жира, подготовленных по второму способу. Для этого 30 см3 экстракта вносят 
в колонку с 70 см3 силикагеля АСК. После впитывания экстракта в сорбент пестицид 
элюируют 110 см3 смеси бензола с гексаном (3:8) порциями от 25 см3 до 30 см3. Элюат 
собирают в круглодонную колбу от 250 см3 до 300 см3. Через 10 мин после впитывания 
последней порции растворителя сорбент отжимают с помощью резиновой груши. После 
очистки растворители отгоняют под вакуумом.

4.6.1.17 Экстракция и очистка экстракта из сливочного масла
20 г сливочного масла растапливают на водяной бане в круглодонной колбе, 

прибавляют 50 см3 ацетона, тщательно перемешивают до растворения - жира, прибавляют 
10 см3 ледяной дистиллированной воды и охлаждают на льду до затвердения жира 
30 мин. Сливают ацетоновый экстракт и процедуру повторяют еще 2 раза. Из 
объединенных экстрактов в круглодонной колбе ацетон отгоняют на водяной бане. 
Пестициды экстрагируют из оставшегося водного экстракта гексаном тремя порциями по 
10 см3 в течение 5 мин. Объединенные гексановые экстракты в делительной воронке 
обрабатывают серной кислотой с сернокислым натрием. Очищенный экстракт сушат 
безводным сернокислым натрием и упаривают.

4.6.1.18 Экстракция и очистка экстракта из табака и табачных изделий
Навеску табака 5 г помещают в стеклянный стакан на 500 см3, заливают 50 см3 

концентрированной серной кислоты и стеклянной палочкой тщательно размешивают до 
полного равномерного обугливания пробы. Спустя, от 10 мин до 15 мин в колбу 
добавляют 25 см3 гексана, тщательно размешивают содержимое и прибавляют 25 см3 
четыреххлористого углерода. Экстракцию пестицидов из пробы проводят в течение 
15 мин трижды, после чего экстракт последовательно переносят в делительную воронку 
для однократной или двукратной дополнительной очистки серной кислотой.

4.7 Хроматографирование
На хроматографическую пластинку на расстоянии 1,5 см от ее края шприцем или 

микропипеткой наносят исследуемую пробу в одну точку на линию старта, находящуюся 
от нижнего края на расстоянии 1 см так, чтобы диаметр пятна не превышал 1 см. Остаток 
экстракта в колбочке смывают тремя порциями по 0,2 см3 диэтилового эфира, которые 
наносят в центр первого пятна. Справа и слева от пробы на расстоянии 2 см наносят 
стандартные образцы, содержащие 10, 5 и 1 мкг исследуемых препаратов (или другие 
концентрации, близкие к определяемым). Затем пластинки подсушивают на воздухе.

Пластинки с нанесенными растворами помещают в камеру для 
хроматографирования с подвижным растворителем. При использовании пластинок с 
тонким слоем окиси алюминия или силикагеля в качестве подвижного растворителя 
применяют гексан или смесь гексана с ацетоном (6:1) для препаратов, у которых величина 
Rf в гексане ниже 0,3.

При использовании пластинок «Силуфол» подвижный растворитель -  1 %-ный 
раствор ацетона в гексане, а на пластинках «Силуфол», импрегнированных о-толидином, - 
гексан с диэтиловым эфиром (49:1). Край пластинки с нанесенными растворами может 
быть погружён в подвижный растворитель не более чем на 0,5 см.

При использовании пластинок "Сорбфил" применяется система подвижных рас­
творителей ацетонитрил-вода (2:1).

После того как фронт растворителя поднимется на 10 см, пластинку вынимают из 
камеры и оставляют на несколько минут для испарения растворителя. Далее пластинку
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орошают проявляющим реактивом и подвергают действию ультрафиолетового света в 
течение от 10 мин до 15 мин. Пластинки следует располагать на расстоянии 20 см от 
источника света. При наличии хлорорганических пестицидов на пластинке появляются 
пятна серо-черного цвета.

При использовании для анализа пластинок «Силуфол», импрегнированных 
о-толидином, их непосредственно после хроматографирования подвергают облучению 
ультрафиолетовым светом в течение нескольких минут, При наличии хлорорганических 
пестицидов в этом случае проявляются пятна сине-голубого цвета.

По значениям соответствующих Rf определяют, какие пестициды присутствуют в 
продукте.

Величины Rf пестицидов приведены в Таблице 2.

Таблица 2 - Величины Rf пестицидов

Наименование пестицида Подвижный растворитель Величина Rf
«Силуфол» «Сорбфил»

Г ексахлорбензол Гексан 0,90
у - ГХЦГ (линдан) Г ексан-ацетон (6:1) 0,23 -

Ацетонитрил-вода (2:1) - 0,30
Гексан 0,15 -

а-ГХ Ц Г Гексан 0,20 -
Г ексан-ацетон (6:1) 0,30 -
1 % раствор ацетона в гексане 0,24 -

р - г х ц г Г ексан-ацетон (6:1) 0,73 -
Альдрин Г ексан-ацетон (6:1) 0,70 -

Ацетонитрил-вода (2:1) 0,82 0,80
Гексан - -

4,4 - ДДЭ Г ексан-ацетон (6:1) 0,61 -
Ацетонитрил-вода (2:1) - 0,70
Г ексан 0,45 -

4,4 - ДДГ Гексан-ацетон (6:1) 0,78 -
Ацетонитрил-вода (2:1) - 0,85
Г ексан 0,67 -

Кельтан Гексан-ацетон (6:1) 0,15 -
Ацетонитрил-вода (2:1) - 0,21
Г ексан 0,05 -

Г ептахлор Гексан-ацетон (6:1) 0,57 -
Ацетонитрил-вода (2:1) - 0,73
Г ексан 0,45 -

д д д Гексан-ацетон (6:1) 0,32
Г ексан 0,16

Г ексахлорбензол Г ексан -

1 2



СТ РК 2011-2010

4.8 Обработка результатов

4.8.1 Измерение содержания пестицидов проводят путем сопоставления площади 
пятна испытуемого экстракта и площади пятна стандартного образца, наиболее близкого 
по интенсивности окраски к пятну экстракта. Площади пятен измеряют с помощью 
линейки. Содержание пестицидов X, мг/кг, вычисляют по формуле:

mSxVx 
: S 2V2 ’

где ш - масса пестицида в 1 см3 стандартного образца, мкг;
mi - масса навески исследуемой пробы, г;
51 - площадь пятна, полученного при нанесении испытуемого экстракта, мм2;
52  - площадь пятна, полученного при нанесении стандартного образца, мм2;
Vi - объем экстракта, в котором перерастворен сухой остаток, см3;
V2  - объем исследуемого экстракта, нанесенного на пластинку, см3.
При нанесении всей пробы Vi = V2 .
4.8.2 Вычисления производят до первого десятичного знака. Окончательный 

результат округляют до целого числа.
4.8.3 За окончательный результат испытаний принимают среднее арифметическое 

результатов (X ) двух параллельных определений, расхождение между которыми при 
доверительной вероятности Р = 0,95 не должно превышать значений, указанных в 
Таблице 1.

5 Метод адсорбционной высокоэффективной жидкостной хроматографии 
(далее ВЭЖХ)

5.1 Сущность метода
Метод основан не извлечении хлорорганических пестицидов и их метаболитов из 

различных субстратов, очистке и концентрировании экстрактов, последующей 
идентификации отдельных групп хлорорганических пестицидов с помощью 
адсорбционной ВЭЖХ при спектрофотометрическом детектировании.

5.2 Метрологическая характеристика метода
Параметры анализа хлорорганических пестицидов и их метаболитов методом 

адсорбционной ВЭЖХ представлены в Таблице 3.

Таблица 3 - Параметры ВЭЖХ анализа хлорорганических соединений
и их метаболитов

Идентифицируемое
соединение

V удерживания, мкл Хроматографические 
зоны, мкл

Максимальная длина 
волны, нм

ХБ (группа хлорбензолов) 160 160-180 220
2-ХФ (группа хлорфенолов) 375 230-530 220, 280
Альдрин 270 180-300 280
4,4 - ДДЭ 190 190-260 250
4,4 - ДДГ 240 190-260 240
Кельтан 180 180-300 280
Г ептахлор 295 180-300 280
ПРИМЕЧАНИЕ Предел обнаружения для ДДГ и его производных 0,05 -  0,5, для других ХОП ОД -  2,0 мкг 
в пробе.
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5.3 Избирательность метода
Метод групповой идентификации ХОП и их метаболитов избирателен в присутствии 

азот-, фосфорорганических пестицидов и других органических примесей.

5.4 Аппаратура, материалы и реактивы

5.4.1 Аппаратура и материалы
- хроматограф микроколоночный жидкостный типа «Милихром» по действующей 

нормативной документации;
- колонка стандартная металлическая (50 мм х 2 мм) с сорбентом «Силасорб-600» 

5 мкм;
- весы аналитические специального класса точности с наибольшим пределом 

допускаемой абсолютной погрешности ± 0,0001 г, по ГОСТ 24104;
- испаритель ротационный по действующей нормативной документации;
-линейка металлическая по ГОСТ 25706;
-воронки конические по ГОСТ 25336;
- колбы круглодонные со шлифом на 100 см3 поГОСТ 25336;
- колбы плоскодонные с пришлифованной пробкой на 100 см3 по ГОСТ 25336;
- пипетки мерные на 1 см3 по ГОСТ 1770;
- пробирки мерные на 10 см3 по ГОСТ 1770;
- цилиндры мерные на 50 и 100 см3 по ГОСТ 1770.
5.4.2 Реактивы
- ацетон, о.с.ч. по действующей нормативной документации;
- н-гексан, ч. по действующей нормативной документации;
- натрия сульфат безводный, ч. по ГОСТ 4166;
- серная кислота, ч.д.а. по ГОСТ 4204;
- фильтры «синяя лента»;
- государственный стандартный образец многокомпонентной смеси ХОП и их 

метаболитов в н-гексане с концентрацией индивидуальных компонентов по 100 мкг/см3
5.5 Отбор проб
Отбор проб и подготовка их к анализу - в соответствии с нормативной 

документацией на конкретную продукцию.

5.6 Подготовка к испытаниям

5.6.1 Подготовка хроматографической системы
5.6.1.1 Приготовление элюента
Элюирующую смесь - н-гексан-ацетон в объемном соотношении 6:1 готовят в день 

проведения анализа проб: цилиндром вместимостью 100 см3 отмеряют 90 см3 н-гексана, 
который выливают в плоскодонную колбу с пришлифованной пробкой, туда же 
приливают 15 см3 ацетона, колбу закрывает пробкой и ее содержимое перемешивают при 
легком взбалтывании. Затем элюирующую смесь фильтруют через складчатый фильтр с 
прокаленным сульфатом натрия в сосуд для элюента.

5.6.1.2 Подготовка хроматографа к проведению испытаний
Подготовку прибора к хроматографическому анализу начинают с промывки насоса и 

заполнения его свежеприготовленным элюентом, затем приступают к промывке 
хроматографической системы прибора и заполнению кюветы сравнения используемым 
элюентом. После установления равномерного нулевого сигнала детектора и снижения 
шумов до минимума проводят анализ групповой идентификации ХОП и их метаболитов.
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5.7 Проведение анализа

5.7.1 Подготовка проб проводится в соответствии по и. 4.6.1. Оставшийся 
небольшой объём экстракта переносят в мерную пробирку и упаривают досуха. Сухой 
остаток пробы растворяют до 0,2 см3 элюента (смесь н-гексана с ацетоном 6:1) и проводят 
хроматографическое разделение и идентификацию отдельных групп ХОП и метаболитов.

5.7.2 Хроматографическое разделение и идентификация отдельных групп ХОП и их 
метаболитов

Разделение и групповая идентификация ХОП и их метаболитов осуществляется при 
следующих условиях хроматографирования:

- неподвижная фаза - «Силасорб-600», 5 мкм;
- подвижная фаза - гексан-ацетон в объемном соотношении 6:1;
- скорость элюирующего потока 200 мкл/мин;
- детектор переменно-волновой спектрофотометр с проточной ячейкой 1,6 мкл, под 

диапазон чувствительности 3,2 А;
- время измерения выходного сигнала 0,6 с;
- скорость протяжки диаграммной ленты 720 мм/ч;
- длина волны (X) поглощения светового потока (нм) определяется 

идентифицируемой группой соединений.
Близкие объемы удерживания (Ууд) представителей отдельных групп 

хлорорганических соединений и подбор соответствующей длины волны позволяют 
разграничить зоны хроматографирования, характерные для разных групп, что 
обеспечивает их идентификацию в сложной пестицидной смеси пробы при сопоставлении 
с зонами хроматографирования стандартной смеси соответствующих групп соединений.

5.7.3 Примеры идентификации отдельных групп ХОП в многокомпонентной смеси 
неизвестного состава пробы.

ПРИМЕР 1. Из 0,2 см3 сконцентрированного раствора пробы в элюенте 20 мкл 
вводят в хроматографическую колонку, проводят анализ при 280 нм в ранее описанном 
режиме.

При этой длине волны, близкой к максимальной некоторые из исследуемых 
соединения можно идентифицировать:

1 - группу хлорбензолов (время удерживания от 160 мкл до 180 мкл):
2 - группу хлорфенолов (время удерживания от 230 мкл до530 мкл);
3 - группу соединений, представителей различных классов ХОП -  альдрин, ГХПК, 

ГПХ, ГПХЭ и некоторых других (время удерживания от 180 мкл до 300 мкл).
Идентификация 4,4'-ДЦТ и его производных достигается повторным 

хроматографированием при 230 нм. Объём удерживания соединений этой группы 
находятся в пределах от 235 мкл 260 мкл, а время удерживания 4,4-ДЦЭ -190 мкл. При 
данных условиях идентификации группы 4,4-ДЦГ и его производных не мешают 
присутствующие в пробе ХОП других классов (альдрин и другие), а также детектируемые 
на этой длина волны представители группы хлорбензолов (3-ХФ; 3,4 -ДХФ; 
2,3,5.6-ТеХФ) с близкими объемами удерживания (230; 250 мкл). Окончательную 
идентификацию спорных хроматографических сигналов осуществляют подбором 
необходимой длины волны и снятием развернутых спектров соединений (см. Таблица 3).

ПРИМЕР 2. Аликвотная часть конечного раствора исследуемой пробы в элюенте 
вводится в хроматограф и проводится разделение смеси ХОП неизвестного состава при 
230 нм. В этих условиях регистрируемые выходные сигналы позволит идентифицировать 
следующие группы соединений: хлорбензолы (время удерживания от 160 мкл до 
180 мкл); 4.4-ДЦТ и его производные (время удерживания от 235 мкл до 260 мкл; время 
удерживания 4,4-ДЦЭ 190 мкл). Однако идентификация последних может быть
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затруднена наличием в пробах хлорфенолов (3-, 3,4- и 2,3,5,6-хлорфенолы имеют близкие 
с компонентами группы ДЦТ объемы удерживания). Поэтому окончательную 
идентификацию осуществляют после повторного хроматографирования пробы при 
220 нм, близкой к максимально указанных хлорфенольных соединений. Надежность 
идентификации может быть повышена снятием развернутого спектра поглощения при 
остановке процесса хроматографирования на соответствующем выходном сигнале с 
дискретностью 10 нм или 2 нм.

ПРИМЕР 3. Аликвотную часть конечного раствора пробы элюента 
хроматографируют в описанном выше режиме при 280 нм. В том случае возможна 
идентификация трех групп соединений: хлорбензолы, хлорфенолы и ХОП различных 
классов (альдрин и др.) за исключением ДЦТ и его производных. Наложение 
хроматографической зоны ряда хлорфенольных соединений (объем удерживания от 
275 мкл до 305 мкл) и представителей хлорорганических пестицидов других классов не 
позволяют провести правильную идентификацию этих соединений, поэтому анализ 
повторяют при 310 нм. В этих условиях ДЦТ и его производные и основная часть 
хлорфенолов (за исключением 2,4.6-ТеХФ, 2,3.4,6-ТеХФ и 2,3,4,5,6,-ПХВ) не
регистрируются.

Объёмы удерживания двух последних соединений не совпадают с 
хроматографической зоной ХОП (370 мкл и 530 мкл), что устраняет их влияние на 
идентификацию. Помехи 2,4,6-ТХФ можно устранить переключением спектрофотометра 
на 260 нм при повторном анализе пробы, когда сигнал этого соединения не 
регистрируется или записав развернутый спектр 2,4,6-ТХФ, имеющий две максимальные 
волны 220 нм и 300 нм.

При проведении число операция по хроматографическому разделению и 
идентификации может быть ограничено в соответствии с задачами проводимых
исследований.

5.8 Обработка результатов испытаний
Качественный состав идентифицируемых групп ХОП и их метаболитов 

определяется путем сопоставления их хроматографических зон в смеси неизвестного 
состава пробы и многокомпонентной стандартной смеси идентифицируемых групп 
соединений. После установления группового состава смеси хлорорганических пестицидов 
в анализируемой пробе, исходя из наличия отдельных групп, выбирает наиболее 
эффективный метод (ТСХ, ГЖХ, ВЭЖХ) для дальнейшего количественного измерения 
индивидуальных компонентов отдельных групп к их метаболитам.

6 Определение ХОП в комбикормах и комбикормовом сырье методом 
газожидкостной хроматографии

6.1 Сущность метода
Метод основан на экстракции и очистке экстрактов хлорорганических пестицидов из 

анализируемой пробы способом дистилляции водяным паром на аппарате для экстракции 
и очистки экстрактов пестицидов (АПЛ) и количественном определении на газовом 
хроматографе, оснащенном детектором постоянной скорости рекомбинации (ДПР) или 
детектором захвата электронов (ДЭЗ). Диапазон определяемых концентраций указан в 
Таблице 4.
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Таблица 4 - Диапазон определяемых концентраций

Наименование соединений Диапазон измеряемых 
концентрация, мг/кг

Минимально детектируемые 
количества, иг

у - ГХЦГ (линдан) 0,001-0,1 0,001
а-ГХЦГ 0,001-0,1 0,001
д д э 0,007-0,1 0,06
ДДТ 0,007-0,4 0,06
д д д 0,007-0,2 0,06

6.2 Аппаратура, материалы и реактивы

6.2.1 Аппаратура и материалы
- газовый хроматограф, оснащенный детектором захвата электронов (ДЭЗ) или 

детектором постоянной скорости рекомбинации (ДПР);
- весы аналитические специального класса точности с наибольшим пределом 

допускаемой абсолютной погрешности ± 0,0001 г, по ГОСТ 24104;
- весы лабораторные высокого класса точности с наибольшим пределом 

допускаемой абсолютной погрешности ± 0,01 г, по ГОСТ 24104;
- аппарат для экстракции и очистки экстрактов пестицидов;
- испаритель вакуумный ротационный;
- установка для перегонки органических растворителей, состоящая из круглодонной 

колбы вместимостью 1 дм3, дефлегматора длиной 30 см и диаметром 2 см, приемной 
колбой вместимостью 250 см3, аллонжа и водяной бани или колбонагревателя 
температурой нагрева от 40 °С до 80 °С, снабженных регулятором температуры.

- шкаф сушильный, обеспечивающий создание и поддержание заданной 
температуры в рабочей зоне высушивания от 100 °С до 220 °С с погрешностью ±2 °С по 
действующей нормативной документации;

- холодильник бытовой, обеспечивающий температуру холодильной камеры от плюс 
4 °С до плюс 6 °С.

- микрошприц МШ-10 вместимостью 10 мкл;
- колбонагреватель или электрическая плитка;
- баня масляная или глицериновая;
- колонки хроматографические стеклянные для газового хроматографа: длиной 1,0 м 

диаметром 3 мм и длиной 1,5 м диаметром 3;
- насадки для колонок: 5 % OV-17 на хроматоне N-AW-DMCS (от 0,16 мм до 

0,20 мм) или 3 % OV-210; на хроматоне N-cynep (от 0,125 мм до 0,16 мм) или 5 % SE-30 
на хроматоне N-AW-DMCS (от 0,16 мм до 0,20 мм;

- колбы перегонные К-1 250 см3 по ГОСТ 25336;
- колбы Гр-25 по ГОСТ 25336;
- колбы мерные 50, 100 см3 по ГОСТ 1770;
- воронка В-56 - 80 ХС по ГОСТ 25336;
- колба коническая Кн-1 250 см3 по ГОСТ 25336;
- цилиндры мерные 50; 100 см3 по ГОСТ 1770;
- пробирки с притертыми пробками градуированные вместимостью 5, 10 см3 по 

ГОСТ 1770;
- воронки делительные 8Д-100 - 29/32. ВД-500 - 29/32 по ГОСТ 25336.
- пипетки 5; 10 см3 по ГОСТ 29227;
- насос водоструйный по ГОСТ 25336.
- стаканы фарфоровые вместимостью 1200 см3 по ГОСТ 9147;

17



СТ РК 2011-2010

- бумага фильтровальная лабораторная по ГОСТ 12026
6.2.2 Реактивы
- кислота серная плотностью 1,84 г/см3 по ГОСТ 4204. х.ч.
- н-гексан. ч.
- натрий сернокислый безводный, ч. по ГОСТ4166;
- вода дистиллированная по ГОСТ 6709.
- эфир диэтиловый;
- спирт этиловый ректификованный из пищевого сырья по ГОСТ 5962;
- стандартные государственные образцы (ГСО) состава хлорорганических 

пестицидов: ДДТ, ДДД, ДДЭ, ГХЦГ;
- азот газообразный и жидкий по ГОСТ 9293;
- ацетон по ГОСТ 2603;
- калий двухромовокислый х.ч. по ГОСТ 4220.

ПРИМЕЧАНИЕ 1 Допускается использовать аппаратуру, мерную посуду, реактивы имеющие 
аналогичные метрологические характеристики или выше.

ПРИМЕЧАНИЕ 2 Применяемые средства измерений подлежат испытаниям с целью утверждения 
типа или метрологической аттестации, поверке и внесению в реестр в государственной системе обеспечения 
единства измерений.

6.3 Подготовка к анализу

6.3.1 Очистка н-гексана
Н-гексан (2/3 объема отгонной колбы) перегоняют с помощью установки, 

отбрасывая первую и последнюю порцию отгона. Чистоту полученного н-гексана 
определяют с помощью газового хроматографа. Для этого в коническую колбу 
вместимостью 50 см3 помещают 10 см3 полученного н-гексана и упаривают его до объема 
3 см3 на колбонагревателе при температуре 65 °С в токе воздуха или азота. Остаток 
экстракта переносят в градуированную пробирку вместимостью 10 см3 и упаривают до 
объема 1 см3. Полученный экстракт анализируют в условиях хроматографирования пробы 
(см. Таблицу 8).

Н-гексан считают очищенным и пригодным для анализа при условии отсутствия на 
хроматограмме пиков, мешающих определению хлорорганических пестицидов.

6.3.2 Приготовление хромовой смеси
Для приготовления хромовой смеси в фарфоровый стакан помещают 50 г калия 

двухро-мовокислого и осторожно приливают по частям, тщательно перемешивая, 1 дм3 
концентрированной серной кислоты. Хромовую смесь хранят в сосуде из стекла. Срок 
хранения хромовой смеси неограничен.

6.4 Подготовка газового хроматографа

6.4.1 Подготовка хроматографической колонки
Сухую стеклянную колонку предварительно промытую хромовой смесью, 

приготовленной, этиловым спиртом, затем диэтиловым эфиром, заполняют насадкой с 
помощью вакуумного или водоструйного насоса. При этом набивку колонки 
периодически уплотняют, постукивая по колонке деревянной палочкой. Установленную в 
термостате хроматографическую колонку перед работой кондиционируют в следующем 
режиме: 2 ч при 100 °С; 2 ч при 150 °С; 4 ч при 200 °С; 4 ч при 220 °С. При 
кондиционировании колонка должна быть отключена от детектора. Кондиционирование 
следует проводить при смене колонки, а также после длительных перерывов в работе. По

18



СТ РК 2011-2010

окончании кондиционирования колонку охлаждают, подсоединяют к детектору и выводят 
хроматограф на рабочий режим.

6.4.2 Подготовку хроматографа к работе проводят в соответствии с инструкцией по 
эксплуатации.

6.5 Приготовление рабочих растворов хлорорганических пестицидов

6.5.1 Приготовление основных рабочих и промежуточных растворов 
хлорорганических пестицидов

Основные рабочие растворы определяемых хлорорганических пестицидов с 
массовой концентрацией (100 ± 5) мг/дм3 приготавливают весовым способом отдельно для 
каждого хлорорганического пестицида путем растворения навески, содержащей 10 мг 
основного вещества, с точностью 0,1 мг в мерной колбе вместимостью 100 см3 в 
н-гексане, приготовленном по и. 7.3.1. Из основных растворов готовят промежуточные 
рабочие растворы массовых концентраций: 1 мг/дм3 (раствор № 1), 0,1 мг/дм3 (раствор № 
2) и 0,01 мг/дм3 (раствор № 3), переносят пипеткой в мерные колбы вместимостью 100 см3 
соответственно 1 см3 и 0,1 см3 основного раствора хлорорганического пестицида. Для 
приготовления промежуточного раствора № 3 с содержанием 0,01 мг/дм3 в мерную колбу 
вместимостью 100 см3 переносят 1 см3 промежуточного раствора 1 и доводят до метки 
н-гексаном.

Все промежуточные растворы хранят в стеклянных флаконах с притертой пробкой 
или в герметично закрывающихся флаконах, снабженных пробками с тефлоновыми 
прокладками при температуре от 2 °С до 10 °С в течение 6 мес.

Перед приготовлением шкалы градуировочных растворов все растворы 
хлорорганических пестицидов выдерживают при комнатной температуре не менее 20 мин.

6.5.2 Приготовление шкалы градуировочных растворов
В пробирках с притертыми пробками вместимостью 5 см3 готовят шкалу 

градуировочных растворов для каждого хлорорганического пестицида (см. Таблицы 5, 6,
7).

Градуировочные растворы хранят не более двух недель в стеклянных флаконах с 
притертой пробкой или в герметично закрывающихся флаконах, снабженных пробками с 
тефлоновыми прокладками при температуре от 2 °С до 10 °С.

Перед использованием все растворы хлорорганических пестицидов выдерживают 
при комнатной температуре не менее 20 мин.

Таблица 5 - Шкала градуировочных растворов для а-ГХЦГ и ДДЭ

Характеристика раствора Номер градуировочного раствора

1 2 3 4 5 6 7 8
Объём промежуточного раствора 3, см3 1 2 5 - - - - -
Объём промежуточного раствора 2, см3 - - - 1* 2* 3* 4* 5*
Объём н-гексана, см3 4 3 0 4 3 2 1 0
Массовая концентрация ХОП в 
полученном градуировочном растворе, 
мг/дм3

0,002 0,004 0,01 0,01 0,04 0,06 0,08* 0,01*

Масса ХОП в 5 1 0"3 см3 
хроматографируемой пробы (10'5 мг)

0,01 0,02 0,05 0,1 0,2 0,3 0,4* 0,5*

*Для ДДЭ
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Таблице 6 - Шкала градуировочных растворов для у -  ГХЦГ

Характеристика раствора Номер градуировочного раствора

1 2 3 4 5 6 7
Объём промежуточного раствора 3, см3 3 5 - - - - -

Объём промежуточного раствора 2, см3 - - 1 2 3 4 5
Объём н-гексана, см3 2 0 4 3 2 1 0
Массовая концентрация ХОП в 
полученном градуировочном растворе,
мг/дм3

0,006 0,01 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1

Масса ХОП в 5 10'3 см3 
хроматографируемой пробы (10'5 мг)

0,03 0,05 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5

Таблица 7 - Шкала градуировочных растворов для ДДТ и ДДД

Характеристика раствора Номер градуировочного раствора

1 2 3 4 5 6 7 8
Объём промежуточного раствора 3, см3 0,5* 1 2 3 4 5 - -
Объём промежуточного раствора 2, см3 - - - - - - 1 2**
Объём н-гексана, см3 4,5 4 3 2 1 0 4 3
Массовая концентрация ХОП в 
полученном градуировочном растворе,
мг/дм3

0,01* 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1 0,2 Q  4 * *

Масса ХОП в 5 10"3 см3 
хроматографируемой пробы (10"5 мг)

0,05* ОД 0,2 0,3 0,4 0,5 1 2**

*Для ДДД 
** ДДТ

6.6 Установление градуировочной характеристики
В испаритель хроматографа микрошприцем вводят 5 х 10"3 см3 каждого 

градуировочного раствора (см. Таблицы 5, 6, 7). Каждый раствор хроматографируют 
дважды, рассчитывая среднее значение площади пика определяемого хлорорганического 
пестицида на хроматограмме. Затем строят градуировочный график (используя метод 
наименьших квадратов), откладывая по оси абсцисс (X) массу определяемого 
хлорорганического пестицида (т) в градуировочном растворе, а по оси ординат (Y) - 
усредненные площади пиков определяемого хлорорганического пестицида. Получают 
градуировочный график, описываемый уравнением:

Y = А х X, (2)

где А - относительный градуировочный коэффициент, который используют при 
вычислении результатов.

Градуировку хроматографа проводят один раз в 6 мес, а также при замене 
хроматографической колонки или реактивов. Проверку стабильности работы 
хроматографа проводят перед анализом серии проб по результатам хроматографирования 
одного из градуировочных растворов. Градуировочную характеристику считают 
стабильной в случае, если полученное значение концентрации градуировочного раствора 
отличается от аттестованного значения концентрации градуировочного раствора не более 
чем на 10 %.

Перечень показателей, по которым проводят контроль, устанавливают в 
лаборатории. Если условие стабильности градуировочной характеристики не выполняется 
для одного градуировочного раствора, необходимо выполнить повторное измерение этого
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градуировочного раствора с целью исключения неудовлетворительного результата 
измерения.

Если градуировочная характеристика нестабильна, выясняют и устраняют причины 
нестабильности и повторяют контроль с использованием других градуировочных 
растворов для градуировки, предусмотренных методикой. При повторном обнаружении 
отклонения результатов от градуировочной характеристики строят новый 
градуировочный график.

Компоненты идентифицируют по абсолютным значениям времени удерживания.
6.7 Установление поправочного коэффициента
Поправочный коэффициент Кп учитывающий потери при пробоподготовке 

обязательно устанавливают при внедрении методики в лаборатории для каждого 
определяемого хлорорганического пестицида.

Для установления поправочного коэффициента используют метод стандартной 
добавки. Значение добавки должно составлять от 50 % до 150 % от содержания 
определяемого хлорорганического пестицида в исходной пробе. Если содержание 
определяемого хлорорганического пестицида в исходной пробе меньше нижней границы 
диапазона измерений, го значение добавки должно в 2 или 3 раза превышать нижнюю 
границу диапазона измерений.

Параллельно проводят анализ исходной пробы, поступившей в лабораторию, без 
добавки и со стандартной добавкой (Сд) определяемых хлорорганических пестицидов, 
включая все стадии пробоподготовки. Получают две концентрации для каждого из 
определяемых хлорорганических пестицидов: Сх (в пробе без стандартной добавки) и Сх+Д 
(в пробе со стандартной добавкой). Значение поправочного коэффициента для каждого из 
хлорорганических пестицидов в каждой i-й пробе рассчитывают по формуле:

К, = С̂ *+Д ~°х\ (3)
Сд

где С д -  концентрация стандартной добавки;
С х -  концентрация в пробе без стандартной добавки;
Сх+д -  концентрация в пробе со стандартной добавкой.

Описанную процедуру повторяют не менее 5 раз для каждой i-й пробы. Общее число 
проб, взятых для установления поправочного коэффициента, должно от 8 до 10 проб. 
Поправочный коэффициент К„ для каждого хлорорганического пестицида рассчитывают 
как среднеарифметическое значение полученных коэффициентов К„ Значение 
поправочного коэффициента для каждого определяемого хлорорганического пестицида 
должно быть не менее 0,6. Поправочный коэффициент проверяют при смене оператора, 
партии реактивов путем анализа образцов для контроля. При получении 
удовлетворительных результатов контроля используют ранее установленный Кп. В случае 
получения отрицательных результатов контроля Кп устанавливают заново.

6.8 Отбор проб
Подготовку проб к анализу проводят в соответствии с требованиями 

ЕОСТР 51419.
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6.9 Проведение испытаний

6.9.1 Подготовка аппарата для экстракции и очистки экстрактов хлорорганических 
пестицидов (далее АПП) и проведение экстракции

Аппарат для экстракции и очистки экстрактов хлорорганических пестицидов (далее 
АПП) указан в Приложении А.

Перед началом работы все шлифованные поверхности конусов и кранов АПП 
промывают дистиллированной водой. Навеску измельченного и подготовленного к 
анализу комбикорма или комбикормового сырья массой 10 г помещают в кругло донную 
колбу со шлифом вместимостью 250 см3, затем добавляют 100 см3 дистиллированной 
воды и осторожно по стенкам колбы вливают 5 см3 концентрированной серной кислоты. 
Содержимое колбы осторожно круговыми движениями перемешивают, охлаждая под 
струей холодной водопроводной воды, чтобы температура в колбе не поднималась выше 
35 °С.

Колбу с содержимым оставляют на 5 мин после чего в нее приливают 2 см3 
н-гексана приготовленного, и соединяют с аппаратом АПП, к керн^ трехходового крана 
подсоединяют приемную пробирку со шлифом вместимостью 10 см3 для предотвращения 
потерь через трехходовой кран. К нижнему штуцеру холодильника при помощи шлангов 
подсоединяют холодную водопроводную воду. Верхний штуцер также при помощи 
шланга подсоединяют к сливной раковине.

Через верхний шлиф конденсатора заливают дистиллированную воду до уровня 
сливной трубки. Туда же добавляют 2 см3 н-гексана. Верхний шлиф конденсатора 
закрывают пробкой и ставят аппарат с круглодонной колбой на включенную масляную 
(глицериновую) баню или колбонагреватель, температура которых должна быть 
отрегулирована таким образом, чтобы кипение е колбе было равномерным без толчков и 
перебросов. Для обеспечения равномерного кипения без толчков и перебросов 
необходимо внести в круглодонную колбу предварительно промытые и прокаленные 
стеклянные шарики. Необходимо следить за уровнем конденсата в аппарате и не 
допускать его переброса обратно в круглодонную колбу. Для этого излишек конденсата 
периодически сливают с помощью трехходового крана в делительную воронку 
вместимостью 100 см3.

По истечении 1 ч работы аппарата с момента начала кипения содержимого отгонной 
колбы аппарат снимают с источника нагрева. После 10 мин. охлаждения аппарата на 
воздухе содержимое конденсатора сливают в ту же делительную воронку, куда сливали 
излишек конденсата, используя для этого трехходовой кран. Водную фазу из делительной 
воронки сливают в коническую колбу, а гексановый слой переносят в круглодонную 
(отгонную) колбу вместимостью 50 см3, пропустив через слой сернокислого безводного 
натрия. Водную фазу вновь помещают в делительную воронку и экстрагируют от 5 см3 до 
8 см3 н-гексана, а также гексановую фракцию переносят в ту же круглодонную (отгонную) 
колбу, пропуская через спой сернокислого безводного натрия. Гексановый экстракт 
упаривают на водяной бане (температура не выше 35 °С) с использованием ротационного 
испарителя до объема от 0,3 см3 до 0,5 см3, а затем досуха на воздухе или в токе азота.

Сухой остаток растворяют 1 см3 н-гексана, и аликвоту из этого объема 
хроматографируют на газовом хроматографе.

6.9.2 Условия хроматографирования
5 -10"3 см3 гексанового экстракта вводят микрошприцем в испаритель газового 

хроматографа и анализируют в условиях, указанных в Таблице 8.
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Таблица 8 - Условия газохроматографического разделение хлорорганических 
пестицидов на различных колонках

Наименование показателя Колонка 1 Колонка 2 Колонка 3
Насадка колонки 5 % OV -17 на 

хроматоне N-AW- 
DMCS

(от 0,16 мм до0,20 мм)

3 %OV-210 на 
хроматоне N-cynep 

(от 0,125 мм 0,160 мм)

5 % SE-30 на хроматоне 
N-AW-DMCS 

(от 0,16 мм до 0,20 мм)

Длина колонки (см) и 
внутренний диаметр (мм)

100 х 3 100 х 3 100 х 3 100 х з 150 х 3

Температура колонки, °С 170 210 160 190 190
Температура испарителя, 
°С

220 220 220 220 210

Температура детектора, °С 230 230 230 230 230
Скорость потока газа- 
носителя, см3/мин

40 40 35 35 60

Объем вводимой пробы, 
см3

5 10'3 5 10'3 5 10'3 5 10 3 5 10'3

Время удерживания ХОП
у - ГХЦГ (линдан) 5 мин 32 

с
- 4 мин 22 с - 2 мин 10 с

а-ГХ Ц Г 3 мин 10 
с

- 3 мин 15 с - 1 мин 20 с

ддэ - 4 мин 3 с - 4 мин 37 с 7 мин 53 с
ддг - 7 мин 26 с - 11 мин 42 с 14 мин 00 с
ДДД - 6 мин 0,3 с - 6 мин 56 с 10 мин 51с

6.9.3 Обработка химической посуды после проведения испытаний
В круглодонную колбу помещают водно-ацетоновую смесь в соотношении 5:1, 

подсоединяют колбу к аппарату АНН и кипятят от 15 мин до 20 мин. Затем круглодонную 
колбу отсоединяют, и АНН тщательно промывают дистиллированной водой. Всю 
вспомогательную стеклянную посуду промывают ацетоном, затем дистиллированной 
водой.

6.10 Обработка результатов

6.10.1 Концентрацию остаточных количеств хлорорганических пестицидов X, мг/кг, 
в анализируемой пробе вычисляют в соответствии с градуировочными графиками, с 
учетом потерь при пробоподготовке по формуле:

Х = т , У г 103

m2V2Kn ’ (4)

где mi, - масса определяемого хлорорганического пестицида, найденная по 
градуировочному графику, мг;

Vi - общий объем раствора, из которого взята аликвота для хроматографирования,
3дм ;

ш2 - масса навески анализируемой пробы, г;
V2 - объем аликвоты, вводимой в хроматограф, дм3;
Кп - поправочный коэффициент, учитывающий потери при пробоподготовке.
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Вычисления проводят до третьего десятичного знака. Окончательный результат 
округляют до второго десятичного знака.

6.10.2 За окончательный результат анализа принимают среднеарифметическое 
значение результатов двух параллельных определений.

Расхождение между параллельными определениями не должно превышать предела 
повторяемости г. Предел повторяемости для всех определяемых хлорорганических 
пестицидов составляет 20 %.

6.10.3 При получении результатов анализа в двух лабораториях за окончательный 
результат принимают среднеарифметическое значение результатов анализа, полученных в 
двух лабораториях. Расхождение между результатами анализа в двух лабораториях не 
должно превышать предела воспроизводимости R. Предел воспроизводимости для всех 
определяемых хлорогорганических пестицидов составляет 40 %.

Значения показателей точности, повторяемости и воспроизводимости представлены 
в Таблице 9.

Таблица 9 - Показатели точности, повторяемости и воспроизводимости

Наименование
соединения

Показатель
повторяемости,

Показатель
воспроизводимости

Показатель точности 
(при доверительной 

вероятности Р = 0,95) ± 
5, %

у - ГХЦГ (линдан) 
а-Г Х Ц Г
д д э
д д г
д д д

7 14 30

ПРИМЕЧАИНЕ Систематическая составляющая погрешности незначима.

6.11 Оформление результатов

6.11.1 Результат анализа X, мг/кг, в документах предусматривающих его 
использование, может быть представлен в виде:

X ± А, мг/кг, Р = 0,95, (5)

где Д - показатель точности принятой вероятностью Р = 0,95, вычисляемый по 
формуле:

Х = 50,01 X, (6)

где 5 -  значение показателя точности по Таблице 9.
Допускается результат испытаний выдаваемых лабораториях, представлять в виде, 

X ± А, мг/кг, Р = 0,95, при условии Ап < А, где ± Ап -  значение характеристики 
погрешности результатов измерения, установленное при испытаниях в лаборатории и 
обеспечиваемое контролем стабильности результатов измерений.

6.12 Контроль исполнителем процедуры выполнения измерений 
Контроль исполнителем процедуры выполнения измерений проводятся с 

использованием образцов для контроля. В качестве таких образцов применяют (в порядке 
понижения приоритетности) стандартные образцы состава анализируемой продукции; 
образцы, для которых содержание анализируемых компонентов установлено на основании

24



СТ РК 2011-2010

межлабораторного сличительного эксперимента; 
проанализированные в лаборатории данным методом.

Сравнивают результат контрольной процедуры Кк 
Результат контрольной процедуры вычисляют по формуле:

Кк = X -  С,

где С -  опорные (аттестованное) значение, мг/кг;
X -  результат определения содержания пестицидов в образце для контроля,

мг/кг.
В качестве норматива контроля К принимают значение характеристики 

погрешности измерений, установленное в лаборатории и при реализации методики (Дп, 
мг/кг); если эти значения еще не установлены (например, при освоении методики), то 
вместо Дп используют значение Д. Качество контрольной процедуры признают 
удовлетворительным, если Кк < К. при невыполнении неравенства (см. Формула 3) 
процедуру контроля повторяют. При повторном неудовлетворительном результате 
находят и устраняют причины, приводящие к неудовлетворительным результатам.

6.13 Оценка приемлемости результатов, получаемых в условиях воспроизводимости
Расхождение между результатами, полученными в двух лабораториях, не должно 

превышать предела воспроизводимости.
При выполнении этого условия приемлемы оба результата анализа, и в качестве 

окончательного может быть использовано их среднее значение.
При превышении предела воспроизводимости могут быть использованы методы 

оценки приемлемости результатов измерений согласно ГОСТ Р ИСО 5725-6.

7 Контроль качества результатов измерений

Контроль качества результатов измерений при реализации методики в лаборатории 
предусматривает:

- контроль исполнителем процедуры выполнения измерений на основе оценки 
приемлемости результатов, а условиях повторяемости;

- контроль исполнителем процедуры выполнения измерений на основе оценки 
погрешности измерений при реализации отдельной контрольной процедуры;

- контроль стабильности результатов измерений на основе контроля стабильности 
среднеквадратического отклонения (далее СКО) повторяемости, СКО промежуточной 
(внутрилабораторной) прецизионности и погрешности.

Периодичность контроля исполнителем процедуры выполнения анализа на основе 
оценки погрешности измерений при реализации отдельной контрольной процедуры, а 
также реализуемые процедуры контроля стабильности результатов измерений 
регламентируют в Руководстве по качеству лаборатории.

Контроль точности измерений (повторяемость и воспроизводимость) производят в 
соответствии с требованиями ГОСТ ИСО 5725-1 и ГОСТ ИСО 5725-2.

Проверку приемлемости результатов измерений, полученных в условиях 
повторяемости (сходимости) и воспроизводимости, осуществляют по 
ГОСТ ИСО 5725-6.

образцы, многократно 

с нормативом контроля К.

(7)
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Приложение А
(обязательное)

1 пробел; 2 — верхний шлиф конденсатора, 3 верхний штуцер (слив воды);
4 — конденсатор; 5 — максимальный уровень конденсата; 6 — уровень сливной трубки:
7 — нижний штуцер (вход воды); 8 — трехходовой кран. 9 — круглодонная колба со 
шлифом; 10 — приемная пробирка со шлифом.

Рисунок А.1 - Аппарат для экстракции и очистки экстрактов 
хлорорганических пестицидов
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