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Алгысез

1 «Казахстан стандарттау жэне сертификаттау институты» республикалык 
мемлекетпк кэсшорны жэне ТК № 71 экологияльщ кдушаздш саласындагы «Крршаган 
орта объекилерг Онеркэсш калдыктары» стандарттау женшдеп техникалык комитет! 
ЭЗГРЛЕП ЕНГ13Д1

2 Казахстан Республикасы Индустрия жэне жаца технологиялар министрлшшщ 
Техникалык; реттеу жэне метрология комитет! терагасыньщ 2011 жылгы «12» тамыздагы 
№ 411-од буйрыгымен БЕКГПЛ1П ЦОЛДАНЫСЦА ЕНГ13ЫД1

3 Осы стандарт Ресей Федерациясыньщ ГОСТ Р 52698-2006 «Кдоама жем, курама 
жем шиюзаты. Хлорорганикалык пестицидтерд!н калдык мелшерлер!н аныктау эд!с!» 
улттык стандартымен б1рдей.

¥лттык стандартты «Кубань мемлекетт!к аграрлык университет!» жогары кэаби 
бшм беру федералдьщ мемлекепк бшм беру мекемесшщ колданбалы жэне тэж!рибел1к 
экология гылыми-зерттеу институты (ФГОУ ВПО «Кубанский ГАУ») эз!рледг

Мемлекетпк стандарттардьщ сштемелж халыкаралык стандарттарга сэйкеспп 
туралы мэл!меттер косалкы Д.Б косымшасында бер!лген.

Непзшде осы мемлекетпк стандарт дайындалган жэне с!лтемелер бер!лген Ресей 
Федерациясы улттын стандартыньщ ресми данасы Техникалык реттеу жэне метрология 
комитетшщ «Казакстан стандарттау жэне сертификаттау институты» РМК-да бар.

Сэйкеснк дэрежес! -  б1рдей (IDT).

5 АЛГАШ РЕТ ЕНГ13ШД1

Осы стандартца епгЫлеппн взгерттер туралы ацпарат «Стандарттау жвнтдегг 
нормативтт цужаттар» ацпараттъщ сттеместе, ал взгергстер мэтпи -  ай сайын 
басып шыгарылатын «Мемлекеттт стандарттар» ацпараттьщ сттеместе 
жарияланады. Осы стандарт цайта царалган (жойылган) немесе ауыстырылган 
жагдайда, muicmi ацпарат «Мемлекеттт стандарттар» ацпараттыц сттеместе 
жарияланады

Осы стандарт Казахстан Республикасы Индустрия жэне жана технологиялар 
министрлшшщ Техникалык реттеу жэне метрология комитетшщ руксатынсыз ресми 
басылым ретшде толыкдай немесе белшектелш басылып шыгарыла, кебейтше жэне 
таратыла алмайды

4 Б1Р1НШ1 ТЕКСЕРУ МЕРЗШ 1 
ТЕКСЕРУ КЕЗЕНДШ1Г1

2016 жыл 
5 жыл
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КАЗАХСТАН РЕСПУБЛИКАСЫНЫЦ МЕМЛЕКЕТТ1К СТАНДАРТЫ

1<УРАМ А ЖЕМ, КУРАМА ЖЕМ ШИК13АТЫ 

Хлорорганикалык пестицидтердщ калдык мелшерш аныктау одici

Енгтлген куш 2012-07-01

1 Колданылу саласы

Осы стандарт хлороганикальщ пестицидтердщ: гексахлорциклогексан альфа-
изомершщ (а-ГХЦГ), гексахлорциклогексан гамма-изомершщ (у-ГХЦГ), 4,4'- 
дихлордифенилтрихлорэтанныц (ДДТ) жэне оныц метабол иттершщ 4,4'-
дихлордифенилдихлорэтанныц (ДДЦ) и 4,4'-Дихлордифенилдихлорэтиленнщ 
(ДДЭ)калдьщ мелшерш газ-суйыкдык хроматографиясын колданып аныктау эдюш 
белгшейдг

влшенетш концентрациялардыц аукымдары жэне аныкталатын косылыстардыц ец 
аз детектирленетш мелшерлер1 1-кестеде бершген.

1-кесте - Хлорорганикалык пестицидтердщ концентрацияларын олшеу
аукымдары

Косылыстын атауы влшенетш 
концентрациялардыц 

аукымы, мг/кг

Ец аз детектирленетш 
мелшерлер, мг

а-ГХЦГ 0,001-0,1 0,001
у-ГХЦГ 0,001-0,1 0,001

ддд 0,007-0,2 0,06
ддэ 0,007-0,1 0,06
ДДТ 0,007-0,4 0,06

2 Нормативтж алтемелер

Осы стандартты колдану уипн мынадай сштемелж норматива к кужаттар кажет. 
KyHi керсетшген сштемелер учли сштемелж кужаттыц тек керсетшген басылымы, куш 
керсетшмеген сштемелер уыйн сштеме кужаттыц соцгы басылымы (оныц барльщ 
взгер1стер1н коса алганда) колданылады:

ЦР СТ 1.9-2007 Цазакстан Республикасыныц Мемлекеттж техникальщ реттеу 
жуйесг Цазакстан Республикасында хальщаралык, ещрлж жэне шет мемлекеттердщ 
улттык стандарттарын, стандарттау женшдеп баска нормативтж кужаттарды колдану 
тэрт1б1.

ГОСТ 12.1.004-91 Ецбек каушаздЫ стандарттарыныц жуйесг Орт каушаздЫ. 
Жалпы талаптар

Ресми басылым

1
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ГОСТ 12.1.005-86 Ецбек каушаздЫ стандарттарыньщ жуйест Жумыс аймагы 
ауасына койылатын жалпы санитарльщ-гигиенальщ талаптар

ГОСТ 12.1.007-76 Ецбек каушЫздЫ стандарттарыньщ жуйес1. Зиянды заттар. 
Ж1ктеу жэне жалпы каушшздк талаптары

ГОСТ 12.1.030-81 Ецбек каушаздН стандарттарыньщ жуйест Электр каушйздЫ. 
Кррганыш жерге косу, нелдеу

ГОСТ 1770-74 Зертханалык елшепш шыны ьщыс. Цилиндрлер, елшектер, кутылар, 
сынауыкгар. Жалпы техникалык шарттар

ГОСТ 2603-79 Реактивтер. Ацетон. Техникалык шарттар 
ГОСТ 4166-76 Реактивтер. Кумрт кынщыл натриш. Техникалык шарттар 
ГОСТ 4204-77 Реактивтер. Кумрт кышкылы. Техникалык шарттар 
ГОСТ 4220-75 Реактивтер. Ею хром кышкыл калиш. Техникалык шарттар 
ГОСТ 6709-72 Дистилденген су. Техникалык шарттар
ГОСТ 9147-80 Зертханалык фарфор ыдыстар мен жабдыктар. Техникалык шарттар 
ГОСТ 9293-74 Газ тэр1зд1 жэне суйьщ азот. Техникалык шарттар 
ГОСТ 12026-76 Зертханалык сузпш катаз. Техникалык шарттар 
ГОСТ 13496.0-80 Курама жем, шикгзат. Сынамаларды ipiicrey эдютер1 
ГОСТ 13979.0-86 Кунжаралар, шроттар жэне кыша унтагы. Кдбылдау ережелер1 

жэне сынамаларды ipiicrey эдютер1
ГОСТ 24104-2001 Зертханалык таразы. Жалпы техникалык талаптар 
ГОСТ 25336-82 Зертханалык шыны ыдыстар мен жабдыктар. Типтерт непзп 

параметрлер1 жэне елшемдер1
ГОСТ 29227-91 Зертханалык шыны ыдыстар. Екшемделген тамшуырлар. 1-бел1м. 

Жалпы талаптар
ГОСТ Р 50436-92* Астьщтан жасалтандар. Астык сынамаларын ipiicrey 
ГОСТ Р 50779.42-99 (ИСО 8258-91)* Статистикалык эдютер. Шухарт бакылау 

карталары
ГОСТ Р 51419-99 (ИСО 6498-98)* Жем, курама жем, курама жем шиюзаты. 

Сыналатын сынамаларды дайындау
ГОСТ Р 51652-2000* Тамак шиюзаттан ректификацияланган этил спирт1. 

Техникалык шарттар
ГОСТ Р ИСО 5725-6-2002* Олшеу эдютер1 мен нэтижелер1н1ц дэлдЫ (дурыстыты 

жэне ете дэлд1п). 6-белiM. Практикада дэлд1к мэндер1н пайдалану

ЕСКЕРТПЕ Осы стандартты пайдалану ке-индс сштемелж стандартгардыц колданылуын агымдагы 
жылдагы жай-куш бойынша жыл сайын басылып шыгарылатын «Стандартгау жешндеп нормативпк 
кужаттардын ситемеа» акпараттык с1лтемес1 бойынша жэне агымдагы жылы жарияланган тшсп ай сайын 
басылып шыгарылатын акпараттьщ с1лтемелер бойынша тексерген дурыс. Егер с1лтеме кужат ауыстырылса, 
(езгерплсе), онда осы стандартты пайдаланган кезде ауыстырылган (езгерплген) стандартты басшылыкка 
алу керек. Егер йлтеме кужат ауыстырылмай жойылса, онда оган йлтеме бер1лген ереже осы алгемеш 
козгамайтын бел1кте колданылады.

3 Сынамаларды ipiKTey

ГОСТ 13496.0, ГОСТ 13979.0, ГОСТ Р 50436, ГОСТ Р 51419 бойынша жэне [1] 
бойынша сынамаларды ipiKTey жэне оларды талдаута дайындау.

* Щ5 СТ 1.9 сэйкес колданылады

2
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4 Хлорорганикалык пестицидтердщ калдык мелшерлерш аныктау эдш

4.1 Эдютщ мэш
Эдю пестицидтерд1 шайгындауга жэне шайгындарын тазалауга арналган аппаратта 

(АПЛ) су буымен дистилдеу тэсш аркылы талданатын сынамадан хлорорганикальщ 
пестицидтерд1 шайгындауга жэне шайгындарын тазалауга жэне туракты рекомбинация 
жылдамдьщты детектормен (ДПР) немесе электрондарды камту детекторымен (ДЭЗ) 
жабдьщталган газ хроматографында сандьщ аньщтауга непзделген.

4.2 9лшем куралдары, косалкы жабдьщтар, реактивтер мен материалдар
4.2.1 ГОСТ 24104 бойынша жол бершетш абсолют кателЫнщ ец улкен nieri ± 0,0001 

г, арнайы дэлд1к класты аналитикальщ таразы
4.2.2 ГОСТ 24104 бойынша жол бершетш абсолют кателЫнщ ец улкен шеп ± 0,01 г 

жогары дэлд1к класты зертханальщ таразы
4.2.3 Электрондарды камту детекторымен (ДЭЗ) жэне туракты рекомбинация 

жылдамдьщты детектормен (ДПР) жабдьщталган газ хроматографы
4.2.4 [2] бойынша пестицидтерд1 шайгындауга жэне шайгындарды тазалауга 

арналган аппарат (АПЛ) (А косымшасын карацыз)
4.2.5 [3] бойынша ИР-1М ротацияльщ вакуум булагыш
4.2.6 Сыйымдылыгы 1 дм3 децгелек тупи кутыдан, узындыгы 30 см жэне диаметр! 2 

см дефлегматордан, сыйымдылыгы 250 см3 кабылдау кутысынан, аллонждан жэне су 
моншасынан немесе температура реттепшпен жабдьщталган 40 °С-тан 80 °С 
температурага дешн кыздыратын куты ысыткыштан туратын органикальщ ерпюиггерд! 
айдауга арналган кондыргы

4.2.7 [4] бойынша кеппрпш шкаф
4.2.8 2 °С-тан 10 °С дешнп тоцазыткыш камераньщ температурасын камтамасыз 

етет!н турмыстьщ тоцазыткыш
4.2.9 [5] бойынша сыйымдылыгы 0,01 см3 МШ-10 микрошприц
4.2.10 [6] бойынша куты ысыткыш
4.2.11 Май немесе глицерин моншасы
4.2.12 ¥зындыгы 1,0 м, диаметр! 3 мм жэне узындыгы 1,5 м диаметр13 мм газ 

хроматографына арналган шыны хроматографияльщ багандар
4.2.13 Багандарга арналган уштыкдар: 0,16 мм-ден 0,20 мм дешнп N-AW-DMCS 

хроматонындагы 5% OV-17 немесе 0,125 мм до 0,16 мм дешнп N-cynep хроматонындагы 
3 % OV-210 немесе 0,16 мм-ден 0,20 мм дешнп N-AW-DMCS хроматонындагы 5 % SE-30

4.2.14 ГОСТ 25336 бойынша К-1 - 250 - 29/32 айдауга арналган кутылары
4.2.15 ГОСТ 25336 бойынша Гр-25 - 14/23 кутылар
4.2.16 ГОСТ 1770 бойынша 2 - 50 - 2; 2 - 100 - 2  елшепш кутылар
4.2.17 ГОСТ 25336 бойынша В-56 - 80 ХС куйгылар
4.2.18 ГОСТ 25336 бойынша Кн-1 - 250 - 29/32 конус куты
4.2.19 ГОСТ 1770 бойынша 1 - 50,1 - 100 елшепш цилиндрлер
4.2.20 ГОСТ 1770 бойынша сыйымдылыгы 5 см3 жэне 10 см3 екшемделген 

ныгыздалган тыгынды сынауыктар
4.2.21 ГОСТ 25336 бойынша 8Д-100 - 29/32, ВД-500 - 29/32 белпш куйгылар
4.2.22 ГОСТ 29227 бойынша 1 - 2 - 2 - 5 , 1 - 2 - 2 - 1 0  тамшуырлар
4.2.23 ГОСТ 25336 бойынша су агынды соргыш
4.2.24 ГОСТ 9147 бойынша сыйымдылыгы 1200 см3 фарфор стакандар
4.2.25 ГОСТ 12026 бойынша сузпш зертханальщ кагаз
4.2.26 ГОСТ 4204 бойынша х.т., тыгыздыгы 1,84 г/см3 куюрт кыпщылы
4.2.27 н-гексан. т
4.2.28 ГОСТ 4166 бойынша сусыз куюрт кыпщыл натрий, т

3
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4.2.29 ГОСТ 6709 бойынша дистилденген су
4.2.30 [7] бойынша диэтил эфир1 (Этоксиэтан)
4.2.31 ГОСТ Р 51652 бойынша тамак шиюзатынан ректификацияланган этил стирт1
4.2.32 Хлорорганикальщ пестицидтердщ курамыныц стандарттьщ улгшер1 (ГСО): 

ДЦТ, ДДД, ДДЭ, а-ГХЦГ жэне у-ГХЦГ немесе непзп заттьщ мелшер190 % кем емес 
кешлденд1ршген жишкп заттар

4.2.33 ГОСТ 9293 бойынша газ тэргзд1 жэне суйьщ азот
4.2.34 ГОСТ 2603 бойынша ацетон
4.2.35 ГОСТ 4220 бойынша ей хормды кынщыл калий, х.т.

1- ЕСКЕРТПЕ Аппаратты, елшепш ыдысты, уксас немесе одан жогары метрологияльщ 
сипаттамалары бар реактивтерда пайдалануга жол бершедг

2- ЕСКЕРТПЕ Крлданылатын елшем куралдары типп беюту немесе метрологияльщ аттестаттау 
максатында сьшаута, салыстырып тексеруге жэне мемлекетпк елшем б1рлтн камтамасыз ету пзшмше 
енпзуге жатады.

4.3 Талдауга дайындау
4.3.1 н-гександы тазалау
4.2.27 бойынша Н-гександы ( айдалган кутыньщ келемшщ 2/3) айдаманыц 6ipiHini 

жэне соцгы улесш алып тастап отырып, 4.2.6 бойынша кондыргыныц кемепмен айдайды. 
Алынган н-гексанныц тазалыгын 4.2.3 бойынша газ хроматографы кемепмен аныкдайды. 
Ол уш1н ГОСТ 25336 бойынша сыйымдылыгы 50 см3 конус кутыга 10 см3 алынган 
н-гександы орналастырады жэне оны 4.2.33 бойынша ауа немесе азот тогында 65 °С 
температурада 4.2.10 бойынша куты кыздыргышка 3 см3 келемге дей1н булайды. 
Айдалган заттьщ калганын ГОСТ 1770 бойынша сыйымдылыгы 10 см3 екшемделген 
сынауыкка ауыстырады жэне 1 см3 келемге дешн булайды. Айдаумен алынган н-гександы 
сынаманы хроматографиялау жагдайында талдайды (5-кестен1 карацыз). 
Хлорорганикальщ пестицидтерд1 аньщтауга кедерп келт1рет1н пиктер 
хроматограммасында болмаган жагдайда талдау уш1н тазартылган жэне жарамды деп 
есептейд1.

4.3.2 Хром цоспасын дайындау
4.2.24 бойынша хром коспаны дайындау ушш фарфор стаканга 4.2.35 бойынша 50 г 

екэхромкышкыл калиГлн салады жэне мукият араластыра отырып, 4.2.26 бойынша 1 дм3 
концентратталган куклрт к;ышк;ылын белшек-белшектеп абайлап куяды. Хром коспаны 
шыны ыдыста сактайды. Хром коспаны сактау мерз1м1 шектелмеген.

4.3.3 Г аз хроматографын дайындау
4.3.3.1 Хроматографияльщ баганды дайындау
4.2.12 бойынша кургак шыны баганды алдын ала жуылган, 4.3.2 бойынша 

дайындалган хром коспасын, ГОСТ Р 51652 бойынша этил спиртш куяды, со дан кешн 
4.2.30 бойынша диэтил эфирш, 4.2.23 бойынша вакуум соргыньщ немесе су агын 
соргыньщ кемепмен 4.2.13 бойынша уштыкпен толтырады. Бул ретте баганныц 
толтырмасын мерз1м сайын агаш таякпен баганды ургылай отырып ныгыздайды. 
Тесмостатка орталыган хроматографияльщ баганды жумыс алдында мынадай режиммен: 
100 °С кез1нде 2 саг; 150 °С кез1нде 2 саг; 200 °С кез1нде 4 саг; 220 °С кез1нде 4 саг 
кондиционирлейдт Кондиционирлеу кез1нде баган детектордан ажыратылып туруга ти1с. 
Кондиционирлеуд1 баганды ауыстыру кез1нде, сондай-ак жумыста узак узш1стер 
болганнан кеГлн жург1зу керек. Кондиционирлеу аякгалганнан кей1н баганды 
салкындатады, детекторга косады жэне хроматографты жумыс режимше шыгарады.

4.3.3.2 Хроматографты жумыска дайындау пайдалану женшдеп нускаулыкка сэйкес 
журпзшедг
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4.3.4 Хлорорганикалыц пестицидтердщ ж р ы с ертндшерш дайындау
4.3.4.1 Хлорорганикальщ пестицидтердщ непзп жумыс жэне аральщ ертндшерш 

дайындау
Массальщ концентрациясы (100 ± 0,5) мг/дм3 аныкдалатын хлорорганикальщ 

пестицидтердщ непзп жумыс ертндшер1 4.3.1 бойынша дайындалган н-гександа ГОСТ 
1770 бойынша сыйымдылыгы 100 см3 елшепш кутыда 0,1 мг дешнп дэлдшпен 
курамында 10 мг непзп зат бар ертщ цш  ергге отырып, ap6ip хлорорганикальщ пестицид 
ушш жеке елшеп дайындайды. Сыйымдылыгы 100 см3 елшепш кутыларга тшсшше 1 
жэне 0,1 см3 хлорорганикальщ пестицидтщ непзп ертндюш тамшуырмен ауыстыра 
отырып, непзп ертндшерден массальщ концентрациялары: 1 мг/дм3 (1-ертщц),
0,1 мг/дм3 (2-ертщц) жэне 0,01 мг/дм3 (З-ертщц) аральщ жумыс ертндшерш 
дайындайды. Menuiepi 0,01 мг/дм3 З-mi аральщ ертндш1 дайындау ушш сыйымдылыгы 
100 см3 елшепш кутыга 1 см3 1 -mi аральщ ертн д Ы  ауыстырады жэне белпге дешн н- 
гексанмен жетюзед1.

Барльщ аральщ ертндшерд1 ныгыздалган тыгынды шыны шакшаларда немесе 
тефлон тесемд1 тыгындармен жабдьщталган кымтак жабылатын шынышакшаларда 2 °С- 
тан 10 °С дей1нп температурада 6 ай бойы сактайды.

Екшемдеу ертндшершщ шкаласын дайындар алдында хлорорганикальщ 
пестицидтердщ барльщ ертндшерш белме температурасында 20 мин кем емес устайды.

4.3.4.2 Екшемдеу ертндшершщ шкаласын дайындау
4.2.20 бойынша сыйымдылыгы 5 см3 ныгыздалган тыгынды сынауьщтарда 9p6ip 

хлорорганикальщ пестицид ушш екшемдеу ертндшершщ шкаласын дайындайды (2,3,4- 
кестелерд1 караныз).

Екшемдеу ертнд1лер1 ныгыздалган тыгынды шыны шакшаларда жэне 2 °С до 10 °С 
температурада тефлон тесемд1 тыгындармен жабдьщталган кымтап жабылатын шыны 
шакшаларда еш аптадан артьщ емес уакыт сактайды.

Пайдаланар алдында хлорорганикальщ пестицидтердщ барльщ ертндшерш белме 
температурасында 20 мин кем емес уакыт устайды.

2-кесте - а-ГХЦГ жэне ДЦЭ арналган екшемдеу ер!т!ндшер1нщ шкаласы

Ертндш щ  сипаттамасы Екшемдеу ертндюшщ  немф!
1 2 3 4 5 6 7 8

З-mi аралык ертндш щ  келемц см3 1 2 5 - - - - -
2-mi аралык ертндш щ  келемц см3 - - - 1 2 3 4* 5*
н-гексанньщ келемц см3 4 3 0 4 3 2 1 0
Алынган екшемдеу сртндюшдеп 
хлоорганикальщ псстицидтщ 
массальщ концентрациясы, мг/дм3

0,002 0,004 0,01 0,01 0,04 0,06 0,08* 0,1*

5 10'3 см3 хроматографияльщ 
сынамадагы органикальщ 
пестицидтщ салмагы (10 б мг)

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

* ДЦЭ унпн
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3-кесте - у-ГХЦГ арналган екшемдеу ерпш/цлерипц шкаласы

Ертндшщ сипаттамасы Екшемдеу ертндюшщ HOMipi

1 2 3 4 5 6 7
З-mi аральщ ертндш щ  келемц см3 3 5 - - - - -
2-mi аральщ ертндш щ  келемц см3 - - 1 2 3 4 5
н-гексанныц келемц см3 2 0 4 3 2 1 0
Алынган екшмедеу epiтiндiciндeгi 
хлорорганикалык пестицидтщ 
массальщ концентрациясы, мг/дм3

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

5 10'3 см3 хроматографияльщ 
сынамадагы хлорорганикалык 
пестицидтщ салмагы (10 б мг)

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

4-кесте - ДДТ жэне ДДД арналган екшемдеу сртндьлернпц шкаласы

Ертндш щ  сипаттамасы Екшемдеу ертндюшщ HOMipi

1 2 3 4 5 6 7 8
2-mi аральщ ертндш щ  келемк см3 0,5* 1 2 3 4 5 - -

1-uii аральщ ертндш щ  келемк см3 - - - - - - 1 2**
н-гексанныц келемк см3 4,5 4 3 2 1 0 4 3
Алынган екшемдеу ертщцсшдеп 
хлорорганикалык пестицидтщ 
массальщ концентрациясы, мг/дм3

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

5 10"3 см3 хроматографияльщ 
сынамадагы хлорорганикальщ 
пестицидтщ салмагы (10'6 мг)

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

* ДДД унин 
** ДДТ ушш

4.3.5 Екшемдеу сипаттамасын белгшеу
Хроматограф булагышына 4.2.9 бойынша микрошприцпен gp6ip екшемдеу 

ертщцсш 5 • 10"5 см3-тан куяды (2,3, 4-кестелерд1 караныз). 0p6ip ертндЫ  
хроматограммада аньщталатын хлорорганикалык пестицид пип ауданыньщ орташа мэнш 
есептеп, еш рет хроматографиялайды. Содан кешн абсцисс oci (X) бойынша екшемдеу 
ертщцсшде аньщталатын хлорорганикальщ пестицидтщ салмагын (т), ал ординат oci (Y) 
бойынша аньщталатын хлорорганикальщ пестицид пигшщ орташаланган аудандарын 
кешн калдыра отырып, екшемдеу кестесш (ец аз шаршылар эд1сш пайдаланып) кур ад ы.
(1) тецдеу аркылы сипатталган екшемдеу кестесш алады:

Y = АхХ, (1)

мунда А -  нэтижелерд1 есептеу кезшде пайдаланылатын салыстырмалы екшемдеу 
коэффициент.

Хроматографты екшемдеу 6 айда 6ip рет, сондай-ак хроматографияльщ баганды 
немесе реактивтерд1 ауыстыру кезшде журпзшедк

Хроматограф жумысы турактылыгын тексеру екшемдеу ертндшершш 6ipin
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хроматографиялау нэтижелер! бойынша сынамалар серияларын талдау алдында 
журпзшедг Егер екшемдеу ерггшдю! концентрациясыньщ алынган мэш екшемдеу 
ертщцсл концентрациясыньщ аттестатталган мэшнен 10 % артьщ емес ерекшеленсе, 
екшемдеу сипаттамасы туракты деп саналады. Бакылау журпзшетш корсеткаштердin 
т1збес1 зертханада белгшенедт

Егер екшемдеу сипаттамасыныц турактылык шарты 6ip екшемдеу ертнд1а уш>н 
орындалмаса, елшеуд1н канагаттанарлыксыз нэтижес1н болдырмау максатында осы 
екшемдеу ер тн д 1сш кайтадан елшеуд1 орындау кажет.

Егер екшемдеу сипаттамасы тураксыз болса, тураксыздык себептер1н айкындап, 
жояды жэне эд1стемеде кезделген екшемдеуге арналган баска екшемдеу ертндшерш 
пайдаланып бакылауды кайталайды. Екшемдеу сипаттамасынан нэтижелерд1ц 
ауыткыганын кайтадан аньщтаган жагдайда жаца екшемдеу кестесш курады.

Курауыштарды устау уакытыныц абсолют мэндер1 бойынша б!рдейлещцредт
4.3.6 Тузету коэффициентш белгшеу
Сынама дайындау кезшде шыгынды ескерет1н Кт тузету коэффициент! apoip 

аньщталатын хлорорганикальщ пестицидке арналган зертханада эдютемеш енпзу кез1нде 
мшдетп турде белгшенедт Тузету коэффициенты белгшеу уинн стандартты коспа эд1с1 
пайд ал аныл ад ы.

Коспа мэш бастапкы сынамадагы аньщталатын хлорорганикальщ пестицидтщ 
мелшер1нен 50 % до 150 % дешн курауга ти1с. Егер бастапкы сынамадагы аныкгалатын 
хлорорганикальщ пестицидтщ мелшер1 елшеу аукымыныц теменп шекарасынан томен 
болса, онда коспаныц мэш елшеу аукымыныц теменп шекарасынан 2-3 есе асуга тшс.

Сынама дайындау сатыларыныц барлыгын коса алганда, аныкгалатын 
хлорорганикальщ пестицидтердщ коспасы жок жэне стандартты коспасы (Сд) бар 
зертханага кел1п тускен бастапкы сынамага талдау параллель журпзшедг Аныкгалатын 
хлорорганикальщ коспалардыц эркайсысы уш>н екз концентрацияны: Сх (стандартты 
коспасыз сынамада) жэне Сх+д (стандартты коспалы сынамада) алынады. Op6ip i-mi 
сынамада хлорорганикальщ пестицидтерд1ц эркайсысы уийн тузету коэффициент1н1ц мэн1
(2) формула бойынша есептеледг

К
С - С^х+д 

~Си
(2)

Qp6ip i-ffli сынама уипн сипатталган процедураны 5 реттен кем емес кайталайды. 
Тузету коэффициентш белгшеу уинн алынган сынамалардыц жалпы саны 8 - 1 0  кем 
болмауга ти1с. 0p6ip хлорорганикальщ пестицид уш1н Кт тузету коэффициент! IQ алынган 
коэффициенттерд!ц орташа арифметикальщ мэн1 рет1нде есептелед!. 0 p6ip аныкгалатын 
хлорорганикальщ пестицид уш1н тузету коэффициентшщ мэн1 0,6 кем болмауга тшс.

Тузету коэффициент! оператордыц ауысымы кез1нде, бакылау уш!н улгшерд! талдау 
аркылы реактивтер топтамалары текхершед! (6.1.2 карацыз). Бакылаудан
канагаттанарлыксыз нэтижелер алынган жагдайда бурын белпленген Кп пайдаланылады. 
Бакылаудан Kepi нэтижелер алынган жагдайда, Кт жацадан белгшейд!.

4.3.7 Сынамаларды талдауга дайындау ГОСТ Р 51419 талаптарына сэйкес 
журпз!лед1.

4.4 Талдау отказу
4.4.1 Хлорорганикалык; пестицидтерд1 шайгындауга жэне шайгындарын 

тазалауга арналган аппаратты (АПЛ) дайындау жэне шайгындау жасау
Хлорорганикалык пестицидтерд! шайгындауга жэне шайгындарын тазалауга

7



ЦР СТ ГОСТ Р 52698-2011

арналган аппаратты (АПЛ) дайындау А косымшасына сэйкес.
Конустардыгы кыр налган беттершщ барлыгы жэне АПЛ шумектер1 жумыс бастар 

алдында ГОСТ 6709 бойынша дистилденген сумей шайылады.
Уатылган жэне талдауга дайындалган курама жемнщ немесе курама жем 

шшазатыныц 10 г салманды елшендга ГОСТ 25336 бойынша сыйымдылыгы 250 см3 
шлифт1 денгелек ту гт  кутыга салады, содан кешн 100 см3 дистилденген су косады жэне 
куты кабыргасымен абайлап 5 см3 концентратталган кук1рт кышкылын салады. Кутыдагы 
температура 35 °С жогары кетер1лмес уипн суьщ су кубыры суыньщ агынымен 
салкындата отырып, кутынын ш ш депсш денгелек козгалыстармен абайлап 
араластырады. Кутыны шшдепЫмен 6ipre 5 мин калдырады, содан кешн оган 4.3.1 
бойынша дайындалган 2 см3 н-гексан куяды жэне АПЛ аппаратымен косады, уш жур1ст1 
шумект1н нукте белг1с1не уш журюп шумектен болатын шыгынныц алдын алу уш1н 
сыйымдылыгы 10 см3 шлифты кабылдау сынауыгын косады. Кубыршектер кемег1мен 
тоцазыткыштыц теменп штуцер1не суьщ су кубыры суын косады. Жогаргы штуцерд1 
сондай-ак кубыршектш кемепмен тегетш раковинага косады.

Конденсатордыц жогаргы шлиф аркылы тегу тутшшщ децгей1не дешн дистилденген 
суды куяды. Соган 4.3.1 бойынша 2 см3 н-гександы косады. Конденсатордыц жогаргы 
шлифш тыгынмен жабады жэне децгелек тупт1 кутылы аппаратты косылган май 
(глицерин) моншага немесе кутыныц 1ш1нде кайнаган кезде шайкалмай жэне 
толкынданбай б1ркелкд болатындай етш температурасы реттелуге TnicTi куты ысыткыища 
кояды.

Шайкалмай жэне толкынданбай б1ркелк1 кайнауды камтамасыз ету уш1н алдын ала 
жуылган жэне кыздырылган шыны шариктерд1 децгелек тупт1 кутыга енпзу кажет.

Аппараттагы конденсаттыц денгешн кадагалау жэне оныц децгелек тупи кутыга 
Kepi аударуга жол бермеу кажет. Ол ушш конденсаттыц артыгын уш журют1 шумектщ 
кемепмен сыйымдылыгы 100 см3 белпш куйгыга мерз1м сайын куяды.

Айдауга арналган кутыныц ш ш деп а кайтып бастаган сэттен бастап аппараттыц 
жумыс 1стеген1не 1 саг откен соц ысыту кез1нен алады. Ауада аппаратты 10 мин 
салкындатканнан кешн конденсатордыц 1ш1ндепс1н конденсаттыц артыгы куйылган 
белг1ш куйгыга ол уш1н уш журютз шумект1 пайдалана отырып тегед1. Белпш куйгыдан 
су фазасын кабат аркылы кук1рт кышкыл сусыз натрий кабаты аркылы етюз1п, 
сыйымдылыгы 50 см3 децгелек т у т !  (айдауга арналган) кутыга ауыстырады.

Су фазасын белпш куйгыга тагы да салады жэне 5 см3-тан 8 см3 н-гексанга дешн 
шайгындайды, сондай-ак гексан тушрннгш кушрт кышкыл сусыз натрий кабаты аркылы 
етшзш, сол децгелек т у т !  кутыга ауыстырады.

Гексан шайгынын 0,3 см3 от 0,5 см3 дешнп келемге дей1н ротацияльщ булагышты 
пайдаланып су моншасында (температура 35 °С жогары емес), содан кешн ауада немесе 
азот тогында кургаганша булайды.

Кургак калдыкты 1 см3 н-гександы ер1тед1 жэне осы келемнен аликвотаны газ 
хроматографында хроматографиялайды.

4.4.2 Хроматографиялау шарттары
5 10'3 см3 гексан шайгынын газ хроматографы булагышына микрошприцпен енпзед1 

жэне 5-кестеде керсетзлген шарттарда талдайды.
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5-кесте -  Эр турл1 багандарда хлорорганикалык; пестицидтердщ газ- 
хроматографиялык белу шарттары

Керсетташтщ атауы 1-баган 2-баган 3-баган
Баган уштыгы N-AW-DMCS 

хроматонында 
5 % OV-17 

(0,16-0,20 мм)

N-cynep хроматонында 
3 % OV-210 

(0,125-0,160 мм)

N-AW-DMCS 
хроматонында 

5 % SE-30 
(0,16-0,20 мм)

Баган узывдыгы (см) 
жэне iniici диаметр (мм)

100 X 3 100 X 3 100 х 3 100 х 3 150 X 3

Баган температурасы, °С 170 210 160 190 190
Булагыш температурасы,
°С

220 220 220 220 210

Детектор температурасы,
°С

230 230 230 230 230

Г аз-тасымалдагыш 
агыныньщ жылдамдыгы, 
см3/мин

40 40 35 35 60

Енпз!лет1н сынаманыц 
келем1, см3

5 ТО"3 5 10"3 5 10"3 5 10"3 5 10"3

Хлорорганикалык псстицидтсрд1 устау уакыты
а-ГХЦГ 3 мин 10 с - 3 мин 15 с - 1 мин 20 с
у-ГХЦГ 5 мин 32 с - 4 мин 22 с - 2 мин 10 с
ддэ - 4 мин 03 с - 4 мин 37 с 7 мин 53 с
д д д - 6 мин 03 с - 6 мин 56 с 10 мин 51 с
д д г - 7 мин 26 с - 11 мин 42 с 14 мин 00 с

4.4.3 Талдау етказгеннен кешн химиялыц ыдысты ецдеу
Децгелек тупт! кутыга 5:1 катынаста су-ацетон коспасын салады, кутыны АПЛ 

аппаратына косады жэне 1 5 - 2 0  мин бойы кайнатады. Содан кешн децгелек тупт1 кутыны 
косады жэне АПЛ-д1 дистилденген сумей мукият жуады. Барлык косалкы шыны ыдысты 
ГОСТ 2603 бойынша ацетонмен, содан кешн дистилденген сумей шаяды.

4.5 Талдау нэтижелерш ечдеу
4.5.1 Талданатын сынамадагы хлорорганикалык пестицидтердщ калдьщ сандарыныц 

концентрациясын X, мг/кг, екшемдеу графикаларына сэйкес, (3) формула бойынша 
сынама дайындау кез1нде шыгынды e c K e p in  есептейдг

mxVx х10 3 

тиУ2К  и
(3)

мунда mi -  екшемдеу графин бойынша табылган аныкталатын хлорорганикалык 
пестицидтщ салмагы, мг;

♦ . . . .  . 3Vi -  хроматографиялау ушш аликвота алынган ертндш щ  жалпы келем1, дм ;
m2  -  талданатын сынама елшещцсшщ салмагы, г;
V 2  -  хроматографка енпзшетш аликвота келемц дм ;
Кт -  сынама дайындау кезшде шыгынды ескеретш тузету коэффициент!.
4.5.2 Есептеулер уш ондык белпге дешн журпзшедг Тупкшкп нэтижеш ек1нш1 

ондык белпге дешн децгелектейдг
4.5.3 Талдаудыц тупк!л1кт1 нэтижеа ретшде ек1 параллель аныктама нэтижелерш! ц 

орташа арифметикальщ мэн1 алынады.
Параллель аныкдамалар арасындагы айырмашылык г кайталанушылык шепнен 

аспауга Tuic. Барлык аныкталатын хлорорганикалык пестицидтер уиин кайталанушылык
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ineri 20 % курайды,
4.5.4 Ею зертханада талдаудан нэтижелер алу кезшде тупкшюл нэтиже ретшде ею 

зертханада алынган талдау нэтижелер! нщ орташа ар иф метикалы к мэт кабылданады. Екд 
зертханада талдау нэтижелерi арасындаты айырмашыльщ R шегшен аспаута Tuic. Барльщ 
аньщталатын пестицидтер у или ешмдшк uieri 40 % курайды.

Дэлдш, кайталанушыл ы к жэне ешмдшк керсетюштершщ мэндер! 6-кестеде 
бершген.

6-кесте -  Дшдж, кайталанушылык жэне жацгыртушылык; KepceTKiuiTepi

Косылыстьщ атауы Ка йтала ну ш ы л ы к
керсеткшп, О ,. » „

Жацгыртушылык 
керсетшпп <7 R, %

Дэщцк керсетшпп (
Р = 0,95 ыктималдыгы 

кез1вде) ± 8 , %
а-ГХЦГ

7 14 30
у-ГХЦГ
ддэ
ддд
дд г

ЕСКЕРТПЕ Кдтелкгщ жуйелк курауышы елеукз.

5 Талдау нэтижелерш реслмдеу

Талдау нэтижеа X мг/кг, оньщ пайдаланылуы кезделген кужаттарда мынадай турде 
бершедг

X ± А, мг/кг, Р = 0,95,

мунда А - (4) формуласымен есептелетш кабылданган ыкдималдыгы Р = 0,95 дэлд1 к 
KepceTKiuii:

А = 5 х 0,01 хХ, (4)

мунда 8 - 6-кесте бойынша дэлдж керсетюипшц мэш.
Зертханадан бершетш кужаттарда талдау нэтижесш Ап < А болган жагдайда, мунда 

± Ап -  зертханада эдютемеш icxe асыру кезшде белпленген жэне елшем нэтижелершщ 
турактылыгын бакылау аркылы камтамасыз етшген елшем нэтижелер! кател1п 
сипаттамасыньщ мэш, X ± Ап, мг/кг, Р = 0,95 туршде беруге рук;сат етшедг
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6 влшеу нэтижелершщ сапасын бакылау

6.1 Зертханада эдютемеш icKe асыру кезшде елшеу нэтижелер1 сапасын 
бакылау

6.1.1 Жалпы ережелер
Зертханада эдютемеш юке асыру кезшде елшеу нэтижелер1 сапасын бакылау 

мыналарды кездейдг
- кайталанушылык жагдайларында нэтижелердш колайлылыгын багалау непзшде 

елшеуд1 орындау процедурасын орындаушыньщ бакылауы;
- жеке бакылау процедурасын icKe асыру кезшде елшеу кателшш багалау непзшде 

елшеуд1 орындау процедурасын орындаушыньщ бакылауы;
- кайталанушыльщтыц орташа шаршы ауыткуыныц (ОША), аральщ (зертханашшк) 

ете дэлдштщ жэне кателштш ОША турактылыгын бакылау непзшде елшеу 
нэтижелершщ турактылыгын бакылау.

Турактылыкты тексеру ГОСТ Р 50779.42 бойынша Шухарт бакылау карталарын 
колданып жузеге асырылады.

Жеке бакылау процедурасын юке асыру кезшде елшеу кателшш багалау непзшде 
талдауды орындау процедурасын орындаушыньщ бакылау кезендшп, сондай-ак влшеу 
нэтижелершщ турактылыгын бакылау бойынша юке асырылатын процедуралар 
Зертхананыц сапасы женшдеп нускауда регламенттеледi.

Кайталанушылык (уксастьщ) жэне жацгыртушылык жагдайларында алынган влшеу 
нэтижелершщ колайлылыгын тексеру ГОСТ Р ИСО 5725-6 бойынша жузеге асырылады.

6.1.2 0лшеуд1 орындау процедурасын орындаушы тарапынан бакылау
0 лшеуд1 орындау процедурасын орындаушы тарапынан бакылау бакылауга

арналган улгшерд1 пайдаланып журпзшедг Осындай улгшер ретшде талданатын вшм 
курамыныц стандартты улгшер1 (басымдылыкды твмендету тэрт1б1мен), ездер1 унпн 
зертханааральщ салыстыру тэж1рибесшщ непзшде талданатын курауыштардьщ мелшер1 
белгшенген улшлер; осы эдюпен зертханада б1рнеше рет талданган улплер колданылады.

Бакылау процедурасыныц нэтижесш Кк, бакылау норматив1мен К салыстырады. 
Бакылау процедурасыныц нэтижесш (5) формуламен есептейдг

мунда С - прек (аттестатталган) мэн, мг/кг;
X -  бакылауга арналган улгвдеп пестицидтердщ мелшерт аныкдау нэтижесц мг/кг.
Бакылау норматив! К ретшде эдютемеш icKe асыру кезшде зертханада белгшенген 

елшеу кател1п сипаттамасыныц мэшн кабылдайды (Ап, мг/кг); егер осы мэндер эл1 де 
белгшенбеген болса (мысалы, эдютемеш игерген кезде), онда Ап орнына А мэш 
пайдаланылады. Бакылау процедурасыныц сапасы, егер Кк < К болса, канагаттанарлык 
деп танылады. Тецсгздж (2) орындалмаган жагдайда бакылау процедурасын кайталайды. 
Кайтадан канагаттанарлыксыз нэтиже алынган жагдайда канагаттанарлыксыз нэтижелерге 
экелген себептерд1 тауып, жояды.

6.2 Жацгыртушылык жагдайларында алынган нэтижелердщ тшмдшпн багалау
Exi зертханада алынган нэтижелер арасындагы айырмашылык жацгыртушылык 

шепнен аспауга тию.
Осы шарт орындалган жагдайда exi талдау нэтижеа де тшмдц тупкшкп нэтиже 

ретшде олардыц орташа мэш пайдаланылады.
Жацгыртушылык шепнен аскан жагдайда ГОСТ Р ИСО 5725-6 сэйкес (5-тарау) 

елшеу нэтижелершщ тшмдшпн багалау эдютер1 пайдаланылады.

(5)

11



К? СТ ГОСТ Р 52698-2011

7 Оператордыц бйпктйпгше койылатын талаптар

Талдауды орындауга жэне нэтижелерш ецдеуге жогары немесе орташа арнайы бшм1 
немесе химияльщ зертханада icTereH жумыс тэж1рибесл бар, тшсп нускаулыктан еткен, 
окыту процесшде эдшт1 игерген жэне елшеу процедураларын жедел бакылау кезшде 
канагаттанарлык нэтижелер алган маман ж1бершедт

8 Талдауды орындау шарттары

Зертханада талдау орындау кезшде мынадай шарттар сакталута тшс: ауа
температурасы (20 ± 5) °С; 25 °С температурадагы ауа ылгалдылыгы 80% артьщ емес, 
коректещцру кернеу1 198 В-тан 242 В дешн, айнымалы ток жиш п (50 ± 1) Гц.

9 Ь^аушс1здж талаптары

Талдау орындау кез1нде ГОСТ 12.1.007 бойынша химияльщ реактивтермен жумыс 
icTey кез1нде кдушслздш техникасы талаптарын, ГОСТ 12.1.030 бойынша электр 
Kayincisfliri талаптары, сондай-ак пайдаланылатын жабдьщтар мен елшем куралдарына 
арналтан техникальщ кужаттарда жазылтан талаптарды сакдау кажет.

Yй-жай ГОСТ 12.1.004 бойынша ерт каутслзднл талаптарына сэйкес келуге тшс. 
Ауадаты зиянды заттардьщ мелшер1 ГОСТ 12.1.005 бойынша жол бершетш мэндерден 
аспаута raic.
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А косымшасы
(мшдеттГ)

КР СТ ГОСТ Р 52698-2011

1 -  бос жол; 2 -  конденсатордыц жогаргы ыспа, 3 - жогаргы штуцер (су тегу);
4 - конденсатор; 5 -  конденсаттыц ец жогары децгеш; 6 -  тегу туппшц децгеш:

7 - теменп штуцер (су Kipyi); 8 -  уш жолды шумек. 9 -  ыспалы децгелек тупт1 1ууты; 10 -
ыспалы кабылдау сынауыгы.

А.1 cypeTi- Хлорорганикальщ пестицидтерд1 шайгындауга жэне шайгындарын
тазалауга арналган аппарат
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Д.А косымшасы
(акпараттык)

Д.А 1 кестес! -  Мемлекеттж стандарттардыц счлтемелш халыцаралык 
Кужаттарга сэйксспп ту рал ы мо.пмеггер

Хальщаральщ стандарттьщ 
белг1лену1 мен атауы

Сэйкест1к дэрежес1 Мемлекетпк стандарттьщ 
белгшену1 мен атауы

ГОСТ Р 50436-92 Дэнд1 
дакылдар. Дэн сынамаларын 
ipik'Tey IDT

1Д> СТ ГОСТ Р 50436-2003 
Дэнд1 дакылдар. Дэн 
сынамаларын ipiicrey

ГОСТ Р ИСО 5725-6-2002 
Олшеу эд1стер1 мен 
нэтижелершщ дэлдЫ 
(дурыстыгы жэне ете дэлдЫ). 
6-бел1м. 1с жуз1нде дэлдш 
мэндер1н пайдалану

IDT

ГОСТ ИСО 5725-6-2003 Олшеу 
эд1стер1 мен нэтижелершщ дэлд1г1 
(дурыстыгы жэне ете дэлдпт). 6- 
бел1м. 1с жузшде дэлд1к мэндерщ 
пайдалану

ГОСТ Р 50779.42-99 (ИСО 
8258-91) Статистикальщ 
эд1стер. Шухарт бакылау 
карталары

IDT

ГОСТ Р 50779.42-2003 
Статистикальщ эдютер. Шухарт 
бакылау карталары

ГОСТ Р 51419-99 (ИСО 6498- 
98) Жем, курама жем, курам а 
жем шиюзаты. Сыналатын 
сынамаларды дайындау

- -

ГОСТ Р 51652-2000 Тамак 
шиюзатынан
ректификацияланган этил 
спиртт Техникальщ шарттар

- -
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ЭОЖ 636.085.3:006.35 МСЖ 65.120

Туйшд1 сездер: курама жем, курама жем шиюзаты, хлорорганикальщ пестицидтер, ДДТ, 
ГХЦГ, метаболиттер, газ-суйьщтьщ хроматографиясы.
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Предисловие

1 ПОДГОТОВЛЕН И ВНЕСЕН республиканским государственным предприятием 
«Казахстанский институт стандартизации и сертификации» Комитета технического 
регулирования и метрологии и ТК по стандартизации № 71 в области экологической 
безопасности «Объекты окружающей среды. Промышленные отходы».

2 УТВЕРЖДЕН И ВВЕДЕН В ДЕЙСТВИЕ Приказом Председателя Комитета 
технического регулирования и метрологии Министерства индустрии и новых технологий 
Республики Казахстан от 12 августа 2011г. № 411-од.

3 Настоящий стандарт идентичен национальному стандарту Российской Федерации 
ГОСТ Р 52698-2006 «Комбикорма, комбикормовое сырье. Метод определения остаточных 
количеств хлорорганических пестицидов».

Национальный стандарт разработан научно-исследовательским институтом 
прикладной и экспериментальной экологии Федерального государственного 
образовательного учреждения высшего профессионального образования «Кубанский 
государственный агарный университет» (ФГОУ ВПО «Кубанский ГАУ»),

Сведения о соответствии государственных стандартов ссылочным международным 
стандартам приведены дополнительно в Приложение Д.Б.

Официальный экземпляр национального стандарта Российской Федерации, на 
основе которого подготовлен настоящий государственный стандарт и на который имеются 
ссылки, находится в РГП «Казахстанский институт стандартизации и сертификации» 
Комитета технического регулирования и метрологии.

Степень соответствия -  идентичная (IDT).

4 СРОК ПЕРВОЙ ПРОВЕРКИ 
ПЕРИОДИЧНОСТЬ ПРОВЕРКИ

5 ВВЕДЕН ВПЕРВЫЕ

Информация об изменениях к настоящему стандарту публикуется в указателе 
«Нормативные документы по стандартизации», а текст изменений -  в ежемесячных 
информационных указателях «Государственные стандарты». В случае пересмотра 
(отмены) или замены настоящего стандарта соответствующая информация будет 
опубликована в информационном указателе «Государственные стандарты»

2016 год 
5 лет

Настоящий стандарт не может быть полностью или частично воспроизведен, 
тиражирован и распространен в качестве официального издания без разрешения Комитета 
технического регулирования и метрологии Министерства индустрии и новых технологий 
Республики Казахстан
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ГОСУДАРСТВЕННЫЙ СТАНДАРТ РЕСПУБЛИКИ КАЗАХСТАН

КОМБИКОРМА, КОРМБИКОРМОВОЕ СЫРЬЕ

Метод определения остаточных количеств 
хлорорганических пестицидов

Дата введения 2012-07-01

1 Область применения

Настоящий стандарт распространяется на комбикорма и комбикормовое сырье и 
устанавливает метод определения остаточных количеств хлорорганических пестицидов: 
альфа-изомера гексахлорциклогексана (а-ГХЦГ), гамма-изомера гексахлорциклогексана 
(у-ГХЦГ), 4,4'-дихлордифенилтрихлорэтана (ДДТ) и его метаболитов: 4,4'-
дихлордифенилдихлорэтана (ДДД) и 4,4'-Дихлордифенилдихлорэтилена (ДДЭ) с 
применением газожидкостной хроматографии.

Диапазоны измеряемых концентраций и минимально детектируемые количества 
определяемых соединений представлены в Таблице 1.

Таблица 1 - Диапазоны измерения концентраций хлорорганических
пестицидов

Наименование соединения Диапазон измеряемых 
концентраций, мг/кг

Минимально детектируемые 
количества, мг

а-ГХЦГ 0,001-0,1 0,001
у-ГХЦГ 0,001-0,1 0,001
ДДД 0,007-0,2 0,06
ДДЭ 0,007-0,1 0,06
ДДТ 0,007-0,4 0,06

2 Нормативные ссылки

Для применения настоящего стандарта необходимы следующие ссылочные 
нормативные документы. Для датированных ссылок применяют только указанное издание 
ссылочного документа, для недатированных ссылок применяют последнее издание 
ссылочного документа (включая все его изменения):

СТ РК 1.9-2007 Государственная система технического регулирования Республики 
Казахстан. Порядок применения международных, региональных и национальных 
стандартов иностранных государств, других нормативных документов по стандартизации 
в Республике Казахстан.

ГОСТ 12.1.004-91 Система стандартов безопасности труда. Пожарная безопасность. 
Общие требования

Издание официальное

1
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ГОСТ 12.1.005-86 Система стандартов безопасности труда. Общие санитарно- 
гигиенические требования к воздуху рабочей зоны

ГОСТ 12.1.007-76 Система стандартов безопасности труда. Вредные вещества. 
Классификация и общие требования безопасности

ГОСТ 12.1.030-81 Система стандартов безопасности труда. Электробезопасность. 
Защитное заземление, зануление

ГОСТ 1770-74 Посуда мерная лабораторная стеклянная. Цилиндры, мензурки, 
колбы, пробирки. Общие технические условия

ГОСТ 2603-79 Реактивы. Ацетон. Технические условия
ГОСТ 4166-76 Реактивы. Натрий сернокислый. Технические условия
ГОСТ 4204-77 Реактивы. Кислота серная. Технические условия
ГОСТ 4220-75 Реактивы. Калий двухромовокислый. 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 12026-76 Бумага фильтровальная лабораторная. Технические условия 
ГОСТ 13496.0-80 Комбикорма, сырье. Методы отбора проб
ГОСТ 13979.0-86 Жмыхи, шроты и горчичный порошок. Правила приемки и методы 

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

параметры и размеры
ГОСТ 29227-91 Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки градуированные. Часть 1. 

Общие требования
ГОСТ Р 50436-92* Зерновые. Отбор проб зерна
ГОСТ Р 50779.42-99 (ИСО 8258-91)* Статистические методы. Контрольные карты

Шухарта
ГОСТ Р 51419-99 (ИСО 6498-98)* Корма, комбикорма, комбикормовое сырье. 

Подготовка испытуемых проб
ГОСТ Р 51652-2000* Спирт этиловый ректификованный из пищевого сырья.

Технические условия
ГОСТ Р ИСО 5725-6-2002* Точность (правильность и прецизионность) методов и 

результатов измерений. Часть 6. Использование значений точности на практике

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 Отбор проб

Отбор проб и подготовка их к анализу по ГОСТ 13496.0, ГОСТ 13979.0, 
ГОСТ Р 50436, ГОСТ Р 51419 и по [1].

* применяется в соответствии с СТ РК 1.9
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4 Метод определения остаточных количеств хлорорганических пестицидов

4.1 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).

4.2 Средства измерений, вспомогательное оборудование, реактивы и материалы
4.2.1. Весы аналитические специального класса точности с наибольшим пределом

допускаемой абсолютной погрешности ± 0,0001 г, по ГОСТ 24104
4.2.2 Весы лабораторные высокого класса точности с наибольшим пределом 

допускаемой абсолютной погрешности ± 0,01 г, по ГОСТ 24104
4.2.3 Газовый хроматограф, оснащенный детектором захвата электронов (ДЭЗ) или 

детектором постоянной скорости рекомбинации (ДПР)
4.2.4 Аппарат для экстракции и очистки экстрактов пестицидов (АПЛ) по [2] (см. 

Приложение А)
4.2.5 Испаритель вакуумный ротационный ИР-1М по [3]
4.2.6 Установка для перегонки органических растворителей, состоящая из 

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

4.2.7 Шкаф сушильный по [4]
4.2.8 Холодильник бытовой, обеспечивающий температуру холодильной камеры от 

2 °С до 10 °С
4.2.9 Микрошприц МШ-10 вместимостью 0,01 см3 по [5]
4.2.10 Колбонагреватель по [6]
4.2.11 Баня масляная или глицериновая
4.2.12 Колонки хроматографические стеклянные для газового хроматографа длиной 

1,0 м диаметром 3 мм и длиной 1,5 м диаметром 3 мм
4.2.13 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

4.2.14 Колбы перегонные К-1 - 250 - 29/32 по ГОСТ 25336
4.2.15 Колбы Гр-25 - 14/23 по ГОСТ 25336
4.2.16 Колбы мерные 2 - 50 - 2; 2 - 100 - 2 по ГОСТ 1770
4.2.17 Воронка В-56 - 80 ХС по ГОСТ 25336
4.2.18 Колба коническая Кн-1 - 250 - 29/32 по ГОСТ 25336
4.2.19 Цилиндры мерные 1 - 50,1 - 100 по ГОСТ 1770
4.2.20 Пробирки с притертыми пробками градуированные вместимостью 5 см3 и 

10 см3 по ГОСТ 1770
4.2.21 Воронки делительные 8Д-100 - 29/32, ВД-500 - 29/32 по ГОСТ 25336
4.2.22 Пипетки 1 - 2 - 2 - 5,1 - 2 - 2 - 10 по ГОСТ 29227
4.2.23 Насос водоструйный по ГОСТ 25336
4.2.24 Стаканы фарфоровые вместимостью 1200 см3 по ГОСТ 9147
4.2.25 Бумага фильтровальная лабораторная по ГОСТ 12026
4.2.26 Кислота серная по ГОСТ 4204 х.ч., плотностью 1,84 г/см3
4.2.27 н-гексан. ч
4.2.28 Натрий сернокислый безводный по ГОСТ 4166, ч
4.2.29 Вода дистиллированная по ГОСТ 6709
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4.2.30 Эфир диэтиловый (Этоксиэтан) по [7]
4.2.31 Спирт этиловый ректификованный из пищевого сырья по ГОСТ Р 51652
4.2.32 Стандартные образцы (ГСО) состава хлорорганических пестицидов: ДДТ, 

ДДД, ДДЭ, а-ГХЦГ и у-ГХЦГ или вещества гарантированной чистоты с содержанием 
основного вещества не менее 90 %

4.2.33 Азот газообразный и жидкий по ГОСТ 9293
4.2.34 Ацетон по ГОСТ 2603
4.2.35 Калий двухромовокислый по ГОСТ 4220, х.ч

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 государственной системы обеспечения 
единства измерений.

4.3 Подготовка к анализу
4.3.1 Очистка н-гексана
Н-гексан (2/3 объема отгонной колбы) по 4.2.27 перегоняют с помощью установки 

по 4.2.6, отбрасывая первую и последнюю порции отгона. Чистоту полученного н-гексана 
определяют с помощью газового хроматографа по 4.2.3. Для этого в коническую колбу по 
ГОСТ 25336 вместимостью 50 см3 помещают 10 см3 полученного н-гексана и упаривают 
его до объема 3 см3 на колбонагревателе по 4.2.10 при температуре 65 °С в токе воздуха 
или азота по 4.2.33. Остаток отгона переносят в градуированную пробирку по ГОСТ 1770 
вместимостью 10 см3 и упаривают до объема 1 см3. Полученный отгонкой н-гексан 
анализируют в условиях хроматографирования пробы (см. Таблицу 5). Н-гексан считают 
очищенным и пригодным для анализа при условии отсутствия на хроматограмме пиков, 
мешающих определению хлорорганических пестицидов.

4.3.2 Приготовление хромовой смеси
Для приготовления хромовой смеси в фарфоровый стакан по 4.2.24 помещают 50 г 

калия двухромовокислого по 4.2.35 и осторожно приливают по частям, тщательно 
перемешивая, 1 дм3 концентрированной серной кислоты по 4.2.26. Хромовую смесь 
хранят в сосуде из стекла. Срок хранения хромовой смеси неограничен.

4.3.3 Подготовка газового хроматографа
4.3.3.1 Подготовка хроматографической колонки
Сухую стеклянную колонку по 4.2.12. предварительно промытую хромовой смесью, 

приготовленной по 4.3.2, этиловым спиртом по ГОСТ Р 51652. Затем диэтиловым эфиром 
по 4.2.30, заполняют насадкой по 4.2.13 с помощью вакуумного или водоструйного насоса 
по 4.2.23. 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 окончании кондиционирования колонку охлаждают, 
подсоединяют к детектору и выводят хроматограф на рабочий режим.

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

4.3.4 Приготовление рабочих растворов хлорорганических пестицидов
4.3.4.1 Приготовление основных рабочих и промежуточных растворов 

хлорорганических пестицидов
Основные рабочие растворы определяемых хлорорганических пестицидов с 

массовой концентрацией (100 ± 0,5) мг/дм3 приготавливают взвешивая отдельно для
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каждого хлорорганического пестицида, растворяя навеску, содержащую 10 мг основного 
вещества, с точностью до 0,1 мг в мерной колбе по ГОСТ 1770 вместимостью 
100 см3 в н-гексане, приготовленном по 4.3.1. 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), перенося пипеткой в мерные колбы 
вместимостью 100 см3 соответственно 1 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.

4.3.4.2 Приготовление шкалы градуировочных растворов
В пробирках с притертыми пробками по 4.2.20 вместимостью 5 см3 готовят шкалу 

градуировочных растворов для каждого хлорорганического пестицида (см. Таблицы 2, 3,
4)-

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 2 - 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 
хлорорганического пестицида в 
полученном градуировочном растворе, 
мг/дм3

0,002 0,004 0,01 0,01 0,04 0,06 0,08* 0,1*

Масса хлорорганического пестицида в 
5 -10 3 см3 хроматографируемой пробы 
(1СГб мг)

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

* Для ДДЭ
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Таблица 3 - 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 
хлорорганического пестицида в 
полученном градуировочном растворе, 
мг/дм3

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

Масса хлорорганического пестицида в 
510'3 см3 хроматографируемой пробы 
(10'6мг)

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

Таблица 4 - Шкала градуировочных растворов для ДЦТ и ДДД

Характеристика раствора Номер градуировочного раствора

1 2 3 4 5 6 7 8
Объём промежуточного раствора 2, 
см3

0,5* 1 2 3 4 5 - -

Объём промежуточного раствора 1, 
см3

- - - " " " 1 2**

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

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

Масса хлорорганического пестицида 
в 5 • 10"3 см3 хроматографируемой 
пробы (10 б мг)

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

* Для ДДД 
** Для ДДТ

4.3.5 Установление градуировочной характеристики
В испаритель хроматографа микрошприцем по 4.2.9 вводят 5 10'3 см3 каждого 

градуировочного раствора (см. Таблицы 2, 3, 4). 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 (ш) в градуировочном растворе, а по оси ординат (Y) - 
усредненные площади пиков определяемого хлорорганического пестицида. Получают 
градуировочный график, описываемый уравнением (1):

Y = АхХ, (1)

где А - относительный градуировочный коэффициент, который используют при
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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 
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.
4.3.6 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 2-3 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 (2):

С - Сg  _  Х + Д  X

С,
(2)

Описанную процедуру повторяют не менее 5 раз для каждой i-й пробы. Общее число 
проб, взятых для установления поправочного коэффициента, должно быть не менее 8 - 10. 
Поправочный коэффициент Кп 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 (см. 6.1.2). При получении удовлетворительных 
результатов контроля используют ранее установленный Кп. В случае получения
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отрицательных результатов контроля Кп устанавливают заново.
4.3.7 Подготовку проб к анализу проводят в соответствии с требованиями 

ГОСТ Р 51419.

4.4 Проведение анализа
4.4.1 Подготовка аппарата для экстракции и очистки экстрактов 

хлорорганических пестицидов (АПЛ) и проведение экстракции
Аппарат для экстракции и очистки экстрактов хлорорганических пестицидов (АЛЛ) 

в соответствии с Приложением А.
Перед началом работы все шлифованные поверхности конусов и кранов АПЛ 

промывают дистиллированной водой по ГОСТ 6709.
Навеску измельченного и подготовленного к анализу комбикорма или 

комбикормового сырья массой 10 г помещают в круглодонную колбу со шлифом 
вместимостью 250 см3 по ГОСТ 25336, 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 по 4.3.1, и соединяют с аппаратом АПЛ, к керну 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 по 4.3.1. 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 в 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 от 0,5 см3, а затем досуха 
на воздухе или в токе азота.

Сухой остаток растворяют 1 см3 н-гексана, и аликвоту из этого объема
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хроматографируют на газовом хроматографе.
4.4.2 Условия хроматографирования
5 • 10"3 см3 гексанового экстракта вводят микрошприцем в испаритель газового 

хроматографа и анализируют в условиях, указанных в Таблице 5.

Таблица 5 - Условия газохроматографического разделение хлорорганических  
пестицидов на различны х колонках

Наименование
показателя

Колонка 1 Колонка 2 Колонка 3

Насадка колонки 5 % OV-17 на хроматоне 
N-AW-DMCS
(0,16-0,20 мм)

3 % OV-210 на 
хроматоне N-cynep 

(0,125-0,160 мм)

5 % SE-30 на хроматоне 
N-AW-DMCS 
(0,16-0,20 мм)

Длина колонки (см) и 
внутренний диаметр 
(мм)

100 х 3 100 х 3 100 х 3 100 х 3 150 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

Объём вводимой пробы,
см3

5 10'3 5 10'3 5 ТО'3 5 ТО'3 5 ТО'3

Время удерживания хлорорганических пестицидов
а-ГХЦГ 3 мин 10 с - 3 мин 15 с - 1 мин 20 с
у-ГХЦГ 5 мин 32 с - 4 мин 22 с - 2 мин 10 с
ддэ - 4 мин 03 с - 4 мин 37 с 7 мин 53 с
д д д - 6 мин 03 с - 6 мин 56 с 10 мин 51с
д д г - 7 мин 26 с - 11 мин 42 с 14 мин 00 с

4.4.3 О бработка химической посуды  после проведения анализа
В круглодонную колбу помещают водно-ацетоновую смесь в соотношении 5:1, 

подсоединяют колбу к аппарату АПЛ и кипятят в течение 1 5 - 2 0  мин. Затем 
круглодонную колбу отсоединяют, и АПЛ тщательно промывают дистиллированной 
водой. Всю вспомогательную стеклянную посуду промывают ацетоном по ГОСТ 2603, а 
затем дистиллированной водой.

4.5 О бработка результатов анализа
4.5.1 Концентрацию остаточных количеств хлорорганических пестицидов X, мг/кг, в 

анализируемой пробе вычисляют в соответствии с градуировочными графиками, с учетом 
потерь при пробоподготовке по формуле (3):

т У  х10 3
*= ‘ . (3)

^ 2^2 К п

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

Vi - общий объем раствора, из которого взята аликвота для хроматографирования,
дм3;

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

округляют до второго десятичного знака.
4.5.3 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 %.

4.5.4 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 R. Предел воспроизводимости для всех определяемых 
пестицидов составляет 40 %.

Значения показателей точности, повторяемости и воспроизводимости представлены 
в Таблице 6.

Таблица 6 -  Показатели точности, повторяемости и воспроизводимости

Наименование
соединения

Показатель 
повторяемости, <7Г, %

Показатель
воспроизводимости <7 R,

%

Показатель точности 
(при вероятности 
Р = 0,95) ±8 ,%

а-ГХЦГ

7 14 30
у-ГХЦГ
ддэ
ДДД
ДДГ

ПРИМЕЧАНИЕ Систематическая составляющая погрешности незначима.

5 Оформление результатов анализа

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

X ± Д, мг/кг, Р = 0,95,

где А - показатель точности с принятой вероятностью Р = 0,95, вычисляемый по 
формуле (4):

Д = 5 х 0,01 хХ, (4)

где 8 - значение показателя точности по Таблице 6.
Допускается результат анализа в документах, выдаваемых лабораторией, 

представлять в виде X ± Дп, мг/кг, Р = 0,95, при условии Дп < Д, где ± Д„ - значение 
характеристики погрешности результатов измерений, установленное при реализации 
методики в лаборатории и обеспечиваемое контролем стабильности результатов 
измерений.
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6 Контроль качества результатов измерений

6.1 Контроль качества результатов измерений при реализации методики в 
лаборатории

6.1.1 Общие положения
Контроль качества результатов измерений при реализации методики в лаборатории 

предусматривает:
- контроль исполнителем процедуры выполнения измерений на основе оценки 

приемлемости результатов в 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 (СКО) повторяемости, СКО промежуточной 
(внутрилабораторной) прецизионности и погрешности.

Проверку стабильности осуществляют с применением контрольных карт Шухарта 
по ГОСТ Р 50779.42.

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.

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

6.1.2 Контроль исполнителем процедуры выполнения измерений
Контроль исполнителем процедуры выполнения измерений проводят 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 
межлабораторного сличительного эксперимента; образцы, многократно 
проанализированные в лаборатории данным методом.

Сравнивают результат контрольной процедуры Кк, с нормативом контроля К. 
Результат контрольной процедуры вычисляют по формуле (5):

где С - опорное (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 при реализации методики (Ап, мг/кг); если эти 
значения еще не установлены (например, при освоении методики), то вместо Ап 
используют значение А. Качество контрольной процедуры признают
удовлетворительным, если Кк < К. При невыполнении неравенства (2) процедуру контроля 
повторяют. При повторном неудовлетворительном результате находят и устраняют 
причины, приводящие к неудовлетворительным результатам.

6.2 Оценка приемлемости результатов, получаемых в условиях воспроизводимости
Расхождение между результатами, полученными е 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.

(5)

11



СТ РК ГОСТ Р 52698-2011

При превышении предела воспроизводимости могут быть использованы методы 
оценки приемлемости результатов измерений согласно ГОСТ Р ИСО 5725-6 (Раздел 5).

7 Требования к квалификации оператора

К выполнению анализа и обработке его результатов допускают специалиста, 
имеющего высшее или среднее специальное образование или опыт работы в химической 
лаборатории, прошедшего соответствующий инструктаж, освоившего метод в процессе 
обучения и получившего удовлетворительные результаты при оперативном контроле 
процедуры измерений.

8 Условия выполнения анализа

При выполнении анализа в лаборатории должны быть соблюдены следующие 
условия: температура воздуха (20 ± 5) °С; влажность воздуха при температуре 25 °С не 
более 80%, напряжение питания от 198 В до 242 В, частота переменного тока (50 ± 1) Гц.

9 Требования безопасности

При выполнении анализа необходимо соблюдать требования техники безопасности 
при работе с химическими реактивами по ГОСТ 12.1.007, требования 
электробезопасности по ГОСТ 12.1.030, а также требования, изложенные е технических 
документах на используемое оборудование и средства измерений.

Помещение должно соответствовать требованиям пожаробезопасности по 
ГОСТ 12.1.004. Содержание вредных веществ в воздухе не должно превышать 
допустимых значений по ГОСТ 12.1.005.

1 2



Приложение А
(обязательное)
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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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Приложение Д.А
(информационное)

Таблица Д.А 1 - Сведения о соответствии государственных стандартов 
ссылочным международным документам

Обозначение и наименование 
международного стандарта

Степень
соответствия

Обозначение и наименование 
государственного стандарта

ГОСТ Р 50436-92 Зерновые. 
Отбор проб зерна IDT

СТ РК ГОСТ Р 50436-2003 
Зерновые. Отбор проб зерна

ГОСТ Р ИСО 5725-6-2002 
Точность (правильность и 
прецизионность) методов и 
результатов измерений.
Часть 6. Использование 
значений точности на 
практике

IDT

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

ГОСТ Р 50779.42-99 (ИСО 
8258-91) Статистические 
методы. Контрольные карты 
Шухарта

IDT

ГОСТ Р 50779.42-2003 
Статистические методы. 
Контрольные карты шухарта

ГОСТ Р 51419-99 (ИСО 6498- 
98) Корма, комбикорма, 
комбикормовое сырье. 
Подготовка испытуемых проб

- -

ГОСТ Р 51652-2000 Спирт 
этиловый ректификованный 
из пищевого сырья. 
Технические условия

- -
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