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Алгысез

1 Техникальщ реттеу жэне метрология комитетшщ «Казахстан стандарттау жэне 
сертификаттау институты» республикальщ мемлекетпк кэсторны жэне Экологияльщ 
каушаздш саласындагы стандарттау женшдеп № 71 «Коршатан орта объектшерг 
Онеркэсштш калдыктар» ТК Э31РЛЕП ЕНГ13Д1

2 Казахстан Республикасы Индустрия жэне жаца технологиялар министрлЫшц 
Техникальщ реттеу жэне метрология комитет! терагасыньщ 2010 жылты 8 карашадагы 
№ 500-од буйрыгымен БЕК1ТШ1П КОЛДАНЫСКА ЕНГ131ЛД1

3 Осы стандартта «Техникальщ реттеу туралы» Казахстан Республикасыньщ 
2004 жылгы 9 карашадагы № 603-II Занынын ережелер1 жузеге асырылды

5 АЛЕАШ РЕТ ЕНГТЗТЛДТ

Осы стандартца енггзтетт озгергстер туралы ацпарат «Стандарттау бойынша 
нормативтт цужаттар» сттеместде, ал взгергстер мэтш -  ай сайынгы 
«Мемлекеттт стандарттар» ацпараттыц сттеместде жарияланады. Осы 
стандартты цайта цараган немесе ауыстырган (жойган) жагдайда, muicmi ацпарат 
«Мемлекеттт стандарттар» ацпараттыц сттеместде жарияланатын болады

Осы стандарт Казахстан Республикасы Индустрия жэне жана технологиялар 
министрлЫ Техникальщ реттеу жэне метрология комитетшщ руксатынсыз ресми 
басылым ретшде тольщтай немесе белшектел1п басылып шыгарыла, кебейт1ле жэне 
таратыла алмайды

4 Б1Р1НШ1 ТЕКСЕРУ MEP3IMI 
ТЕКСЕРУ КЕЗЕНД1Л1Г1

2014 жыл 
5 жыл
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КАЗАХСТАН РЕСПУБЛИКАСЫНЫЦ МЕМЛЕКЕТТШ СТАНДАРТЫ

СУ, ТОПЫ РА К, МАЛ АЗЫЕЫ, 0СШД1К ЖЭНЕ МАЛ ДА II 
АЛЫНАТЫН ТАМАК 0НШДЕР1

Хроматографиялык эдктермен 2,4-Д
2,4-дихлорфеноксиарке кышкылы) аныцтау

ЕнНзшген куш 2012-01-01

1 Ь^олданылу саласы

Осы стандарт газсуйыктыкты, жука кабатты, фазальщ-айналатын жогары тшмдшкп 
суйыктыкты хроматографиямен 2,4-дихлорфеноксиарке кыпщылын (2,4-Д-амин тузы) 
аньщтау эд!сш белгшейдт

Осы стандарт су, топырак, мал азыгы, еамдщ жэне жануарлардан алынатын тамак 
ешмдерше таралады.

Бакыланатын керсетюшке койылатын техникальщ талаптар «Жем жэне жем 
коспаларынын каутаздшше койылатын талаптар» техникальщ регламент!нде, «Тургын 
халыкка арналган ауыз су каушаздшше койылатын талаптар» техникальщ регламент! нде, 
«Ет жэне ет ешмдершщ каушаздЫне койылатын талаптар» техникальщ регламент! нде, 
«Сут жэне сут ешмдершщ каушаздшше койылатын талаптар» техникальщ регламент! нде, 
«Тамак ен!мдер!не койылатын санитарльщ-эпидемиологияльщ талаптар» техникальщ 
регламентшде белгшенген.

2 Нормативтщ сштемелер

Осы стандартты колдану уипн мынадай сштемелж норматив-пк кужаттарды колдану 
кажет:

Казахстан Республикасы Укзметшщ 2009 жылгы 16 кацтардагы № 14 каулысымен 
бектлген «Орт каушаздшне койылатын жалпы талаптар» атты техникальщ регламент.

Казахстан Республикасы Укзметшщ 2009 жылгы 16 кацтардагы № 16 каулысымен 
бектлген «Объектшерд! коргауга арналган техниканыц ерт каушаздшше койылатын 
талаптар» атты техникальщ регламент.

Казахстан Республикасы Укзметшщ 2008 жылгы 18 наурыздагы № 263 каулысымен 
бектлген «Жем жэне жем коспаларыныц каутсгздшше койылатын талаптар» атты 
техникальщ регламент.

Казахстан Республикасы Укзметшщ 2008 жылгы 13 мамырдагы № 456 каулысымен 
бейт! л ген Тургын халыкка арналган ауыз су каушсгздшше койылатын талаптар» атты 
техникальщ регламент.

КР СТ ИСО /ХЭК 17025-2007 Сынах жэне калибрлеу зертханаларыныц бшктшгше 
койылатын жалпы талаптар.

ГОСТ 12.1.019-79 ЕКСЖ. Электр каутсгздшг Жалпы талаптар жэне коргау 
турлершщ номенклатурасы.

ГОСТ 1770-74 Зертханальщ елшейтш шыны ыдыс. Цилиндрлер, елшектер, кутылар, 
сынауьщтар. Жалпы техникальщ шарттар.

ГОСТ 2156-76 Кос кыпщылды натрий. Техникальщ шарттар.

Ресми басылым
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ГОСТ 2603-79 Реактивтер. Ацетон. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 3118-77 Реактивтер. Туз кышкылы. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 3760-79.Реактивтер. Сулы аммиак. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 4166-76 Реактивтер. Куклрт кышкылды натрий. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 4201-79 Реактивтер. Кем1р кышкылды натрий. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 4233-77 Реактивтер. Хлорлы натрий. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 6709-72 Тазартылтан су. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 6995-77 Реактивтер. Метанол-у. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 9293-74 Газ тэр1зд1 жэне суйьщ азот. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 20015-88 Хлороформ. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 20292-74 Зертханальщ елшейтш шыны аспаптар. Олшектер, тамшуырлар. 

Техникальщ шарттар.
ГОСТ 24104-2001 Зертханальщ таразылар. Жалпы техникальщ талаптар.
ГОСТ 25336-82 Зертханальщ шыны ыдыс жэне жабдьщ. Типтерц непзп елшемдер1 

мен параметрлер1.
ГОСТ 25706-83 ¥лтайткыш шынылар. Типтер1, непзп параметрлерт Жалпы 

техникальщ талаптар.
ГОСТ ИСО 5725-1-2003 Олшеу эд1стер1 мен нэтижелершщ дэлд1п (дурыстыгы жэне 

дэлме-дэлдЫ). Непзп ережелер мен аньщтамалар.
ГОСТ ИСО 5725-2-2003 Олшеу эд1стер1 мен нэтижелершщ дэлдЫ (дурыстыгы жэне 

дэлме-дэлдЫ). Стандарттьщ олшеу эд1с1н1ц кайталангыштыгы мен ещцр1мдшгш 
аньщтаудьщ непзп эд1с1.

«Тамак ен1м1не койылатын санитарльщ-эпидемиологиялык талаптар», КД ДСМ 
06.08.10ж. № 611 буйрыгы.

Ескертпе Осы стандартгы пайдаланган кезде сштемелк стандарттар мен жштеу1штерда жыл сайьга 
шыгарылатын «Стандарттау жешндеп нормативтш кужаттар сштемеа» акпараттьщ сштемесш агымдагы 
жылгы жай-куш бойьпппа жэне агымдагы жылы жарияланган ай сайын шыгарылатын тшст1 акпараттык 
с1лтемелер бойьпппа тексерген дурыс. Егер сштемелш кужат ауыстырылган (езгертшгсн) болса, онда осы 
стандартты пайдаланганда ауыстырылган (езгертшген) кужатты басшылыкка алу кажет. Егер с1лтемел1к 
кужат ауыстьфылмай жойылса, оган сштеме бершетш ереже осы с1лтемеге катыссыз бел1мде колданылады.

3 0д1стщ мош

3.1 Жука кабатты хроматография эд!с1
0дю жука кабатты хроматография эд1с1мен кынщыл туршдеп немесе газсуйыктыкты 

хроматография аркылы 2,4-Д метил эфир1 тур1нде кезекп аныктаумен органикальщ 
ерташпен ыдыратылган сынаманьщ 2,4-Д шайгындауга непзделген. ¥сынылатын эдю 
аркылы бос туршдеп сиякты, эндогенд1 ес1мд1к заттары болатын конъюгат туршдеп 
кушнде де байланысатын талданатын сынамада болатын 2,4-Д аныкдауга болады. 2,4-Д 
сандьщ аныктау ыдырауды журпзер алдында сынамага косылатын iniKi стандарт эд1с1мен 
журпзшедг 1иш стандарт ретшде 2,4,5-трихлорфеноксиарке кышкылы (2,4,5-Т) 
пайдаланылады.

3.2 Фазальщ-айналатын жогары тшмдшкп суйыктыкды хроматография эд1сг
0дю фазальщ-айналатын ЖТСХ аркылы сынамадагы 2,4-Д коюлануына жэне 

препаратты кезекп аныктау га непзделген.

4 Эдютщ метрологиялык сипаттамасы
4.1 Газсуйьщтьщты хроматография эд1с!
Газсуйьщтьщты хроматографияны аньщтаудьщ теменп эд!с1: суда 0,002 мг/дм3, 

топыракта 0,01 мг/кг, шепте 0,02 мг/кг, шшенде 0,1 мг/кг, астьщта 0,02 мг/кг, сутте 0,04
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мг/кг, сары майда 0,1 мг/кг, етте (сиыр eri) 0,08 мг/кг курайды.
4.2 Жука кабатты хроматография эд!с1
Жука кабатты хроматография эдю1мен аньщтаудьщ теменп ineri курайды: 2,4-Д 

туршде - суда 0,04 мг/дм3, сутте 0,4 мг/дм3, топыракта 0,2 мг/кг, шейте 0,06 мг/кг, шшенде 
0,4 мг/кг, астьщта 0,3 мг/кг, сары майда 0,8 мг/кг, етте (сиыр ет1) 0,6 мг/кг; метил эфир1 
тур1нде 2,4-Д - суда 0,01 мг/дм3, сутте 0,1 мг/дм3, топыракта 0,05 мг/кг, шейте 0,08 мг/кг, 
шшенде 0,1 мг/кг, астьщта 0,08 мг/кг, сары майда 0,2 мг/кг, етте (сиыр етГ) 0,15 мг/кг. 
Жука кабатты хроматография эд1с1мен аньщтау дэрежеск суда 90%-дан бастап 95%-га 
дешн, топыракта 70%-дан бастап 80%-га дешн, шейте 60%, шшенде 60%, сутте 80%, сары 
майда 70%, етте 75%, астьщта 60% куРайды.

2 иг туракты кайта топтастыру жылдамдыгыньщ детекторы аркылы 2,4-Д метил 
эфиршщ минималды детекторланатын саны жел1л1к динамикальщ детекторлау аукымы 70 
нг кем емес. Жука кабатты хроматограммалардагы 2,4-Д минималды ашылатын саны 1 
мкг.

4.3 Фазальщ-айналатын жогары ти1мд1л1кт1 суйьщтьщты хроматография эд1с1
Фазальщ-айналатын жогары ти1мд1л1кт1 суйьщтьщты хроматогрфия эд1с1мен судагы

2,4-Д аньщтаудьщ орташа мэш - 90%, стандарттьщ ауыткуы - 8,06%, салыстырмалы 
стандарттьщ ауыткуы - 3,61%, сен1мд1л1к аралыгы ± 2,95%, тазартылмаган жэне 
тазартылган сынамадагы байкау шеп 0,7 мг/дм бастап 0,002 мг/дм3 дешн.

Эдю коршаган ортаньщ галамдьщ ластандыргыштарына катысуымен тацдалган - 
туынды циклопарафиндер (у-ГХЦГ жэне оньщ елшемдер1), дифенилметан катарыньщ 
косылыстары (ДДТ жэне оньщ туындылары), сондай-ак галакон, глифосат жэне астьщ 
дакылдарында колданылатын баска да гербицидтер.

5 0лшеуд1 орындауга койылатын талаптар

5.1 Жумыстарды каушсп журпзу шарттары

5.1.1 Талдауларды ic тэж1рибе жузшде орындауга зертханада жумыс icTereH кезде 
кау1пс1зд1к техникасы бойынша нускамадан етшген (нускама журналында белгшешп) 
жэне осы стандартней таныстырылган мамандар ж1бершедг

5.1.2 Электрлш кондыргылармен жумыс icTereH кездеп электр каушс!зд1п ГОСТ 
12.1.019 бойынша.

5.1.3 Зертхана уй-жайы «Орт каушаздшше койылатын жалпы талаптар» атты 
техникальщ регламент бойынша ерт каушазд1п талаптарына сэйкес болуга жэне 
объектшерд1 коргауга арналган техниканьщ ерт каушаздшше койылатын талаптар» атты 
техникальщ регламентке сэйкес ерт сещцру куралдары болуга тшс.

5.2 Мамандар бшктшгше койылатын талаптар
0лшеулерд1 зертханальщ жумыстар техникасын игерген жэне пайдаланылатын 

жабдыкты пайдалану женшдеп нускаулыкды зерделеген маман етюзе алады.
5.3 0лшеуд1 орындау шарттары:
- коршаган ауа температурасы (20 ± 10)°С;
- атмосферальщ кысым (84 - 106,7) кПа;
- салыстырмалы ылгалдыльщ (65 ± 15)%.
5.4 Органикальщ ер1тк1штер, уытты заттар, коюландырылган кышкылдармен жумыс 

кез1нде кау1пс1зд1к ережелерш сактау кажет.
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6 Сынамаларды ipiKTey

Сынамаларды ipiKTey жэне оларды талдауга дайындау -  накты ешмге арналган 
нормативен кужаттамага сэйкес.

7 Аппаратура, материалдар мен реактивтер

7.1 Аппаратура жэне материалдар
- электрондарды устайтын детектормен (Э¥Д) немесе туракты цайта топтастыру 

жылдамдыгыныц детекторымен (ТКД) жабдыкталган газды хроматограф;
- «Милихром» типе шагын баганды суйыктыкты хроматограф;
- 190 нм бастап 600 нм дешн толцындарды жутатын узындьщ ауцымындагы 

сигналды еркеуд1 камтамасыз ететш спектрфотометрлж детектор;
- барынша улкен шекте руцсат етшетш абсолюте кателт ± 0,001 г арнайы дэлдш 

класыньщ аналитикальщ таразылары ГОСТ 24104 бойынша;
- барынша улкен шекте руцсат етшетш абсолюте кателт ± 0,01 г жогары дэлдж 

класыньщ зертханалык таразылары ГОСТ 24104 бойынша;
- б1ртектенд1рпш (т1ндерд1 майдалагыш);
- хроматографияльщ УФС-254 сэуле Tycipriiii немесе сынапты-кварцтык шам ПРК-4;
- ротациялык буландыргыш к;олданыстагы нормативен кужаттама бойынша;
- сщ1рпш куйылган стандарттык; металл шагын баган (50 мм х 2 мм);
- «Силасорб С», 5 мкм, «Силуфол», «Chemapol» (ЧССР), «Сорбфил», «Армсорб»;
- су моншасы;
- 0°С бастап 105°С дешнп электр туй1спел1 термометр;
- вакуумдьщ су агынды соргы;
- сшкуге арналган аппарат;
- металл сызгыш ГОСТ 25706 бойынша;
- 500 см3 жэне 250 см3 децгелек тупт1 к;ос мойынды кутылар ГОСТ 25336 бойынша;
- 150; 500 см3 белу куйгышыГОСТ 25336 бойынша;
- 500 см3 Бунзен кутысы;
- 100 см3 ыспаланган тыгыны болатын конус тэр1зд1 кутылар ГОСТ 25336 бойынша;
- 100 см3 ыспасы болатын децгелек тупт1 кутылар ГОСТ 25336 бойынша;
- 250 см3 жалпак; ту т ! кутылар ГОСТ 25336 бойынша;
- 1 см3 елшеу тамшуырлары ГОСТ 20292 бойынша;
- 10 см3 елшеу сынауьщтары ГОСТ 1770 бойынша;
- 25; 100 см3 елшеу цилиндрлер1 ГОСТ 1770 бойынша;
- диаметр! 15 см3 Бюхнер май куйгышы;
- 100 см3 груша тэр1зд1 кутылар;
- ортальщ ушрткш сынауьщтар;
- 5, 10 жэне 100 см3 елшеу кутылары;
- Либих тоназыткышы;
- хроматографияльщ камера;
- шагын тамшуырлар;
- индикаторльщ эмбебап цагаз;
- «кок таспа» сузгшер;
- 1 см3 медицинальщ шприц;
- елшем1 9 см х 12 см шыны тшмшелер;
- 100 меш (0,152 мм) капрон елек;
- шыны буршюш;
- секундтьщ межел1кт1ц 0,2 с белу багасы болатын секунделшепш.
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7.2 Реактивтер
- тазартылган су ГОСТ 6709 бойынша;
- метанол, х.т. ГОСТ 6995 бойынша;
- газ тэр1зд1 азот ГОСТ 9293 бойынша;
- азот кыищылды кумю ГОСТ 1277 бойынша, х.т.;
- ацетон ГОСТ 2603 бойынша, х.т., айдамалантан;
- сулы аммиак ГОСТ 3760 бойынша, т.у.т., 25 % су ертндюц
- натрий бикарбонаты ГОСТ 2156 бойынша, 3%-дьщ су ертндюц
- гексан х. т. (айдамаланган);
- гептан;
- хлороформ ГОСТ 20015 бойынша;
- диметилсульфат, абсолютп метил спиртшдеп 5%-дьщ (келемдж пайыздагы) 

ертндц
- диэтил эфир1 (айдамаланган);
- куюрт кыищылды кальций, х. т., 6 сагат бойы 160 °С кыздырылган;
- абсолютп метил спирту
- кумырска кышуылы, х. т.;
- хлорлы натрий, х.т. ГОСТ 4233 бойынша, кдныктырылган су ертндюц
- кумарне КСК;
- туз кьшщылы, х. т., коюландырылган ГОСТ 3118 бойынша;
- туз кьшщылы, 6 моль/дм3 су ертндюц
- туз кьшщылы, 2 моль/дм3 су ертндюц
- туз кьшщылы, су ертндю1 (1:1);
- курамы 100 мкг/смЗ метанолдагы 2,4-Д стандарттык ертндц
- курамы 2,5 мкг/ см3 метанолдагы 2,4,5-Т стандарттык; ертндюц
- метанолдагы 2,4-Д (10 мкг/ см3) жэне 2,4,5-Т (2,5 мкг/ см3) метил эфирлершщ 

стандарттьщ ертндюц
- концентрациясы 100 мкг/ см3 гександагы 2,4-Д метил эфиршщ стандарттык; 

ертндюц
- концентрациясы 10 мкг/см3 судагы 2,4-Д стандарттык; ертнд1сц
- сусыз натрий сульфаты, х.т. ГОСТ 4166 бойынша;
- натрий гидрокарбонаты, т.у.т., ГОСТ 4201;
- фосфор-вольфрам уыпщылы, х. т., 40%-дьщ су ертщцсц
- несепнэр колданыстагы нормативах кужаттама бойынша;
- метиламин колданыстагы нормативах кужаттама бойынша;
- метилрот колданыстагы нормативах кужаттама бойынша.

1- ескертпе: ¥ксас метрологияльщ сипатгамалары болатын немесе жогары аппаратура, елшеу ыдысы, 
реактивтерд1 пайдалануга жол бер1лед1.

2- ескертпе: Колданылатын елшеу куралдары тиши беюту максатында сыналуга немесе мемлекетак 
елшем oipririH камтамасыз ету жуйес1шц пзш мш е енпзу жэне салыстырып тексер1луге, метрологияльщ 
аттсстатталуга тшс.

8 Газ суйьщтыкты хроматография эд!с1мен сынак отказу

8.1 Сынацца дайындау

8.1.1 Диазометанныц эфирл1к ертндюш дайындау
Аньщтауга дайындау нитрозометилзернесептен диазометанды алумен байланысты. 

Бул уш1н ш нш  турган децгелек туптт литрл1к кутыга метиламиншц 24%-дык су 
ертнд1с1н1н 200 г салады (метиламин су ертщцш тур1нде не хлоргидрат тур1нде
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пайдаланылады) жэне кышкыл реакцияга дейш 155 см3 коюландырылган туз цышцылын 
салкындаткан кезде косады (метилрот индикаторы). Сосын кутыньщ шшдепсшщ 
массасы 500 г жетет1ндей су мелшерш куяды жэне 300 г несепнэр косады. Осыдан кешн 
кутыньщ шшдепсш Kepi тоназыткышпен 2 саг. 45 минут жэне каркынмен 15 минут 
абайлап кайнатады. Кутыньщ шшдепсш белме температурасына дейш салкындатады, 
онда 95%-дьщ азот кышкылды натрийдщ 110 г ерггед1 жэне 0°С дейш салкындатады. 3- 
литрлш тостаганда 600 г муз жэне 100 г коюландырылган куюрт кышкылыньщ коспасын 
дайындайды, тостаганньщ шшдепсш муз жэне туз коспасымен салкындатады. Осы 
тостаганга араластыра отырып кутыньщ шшдепсш (зернесеп жэне натрий нитратыньщ 
салкын ер тщ ц а) температура 0°С жогары кетершмейтшдей жылдамдыкпен куяды. 
Нитрозометилзернесешт алу мынадай реакциялар бойынша етедг

CH3NH2 НС1 + H2N—СО—NH2 -> СНз—NH—СО—NH2 + NH4CI; 
СНз—NH—СО—NH2 + HN02 -> СНз—N(NO) —СО—NH2 + Н20.

Нитрозометилнесепнэр Бюхнер куйгышында дереу сузшетш жэне вакууммен жаксы 
сорылатын усак киыршьщтар туршде бетше калкып шыгады. Сосын сузпдеп 
киыршьщтарды тазартылган салкын судьщ 50 см3 койыртпак пайда болганша 
араластырады, соргытады жэне вакуум-ылгалсоргышта кештредг 
Нитрозометилзернесептщ теорияльщтан шыгуы 66%-дан бастап 72%-га дейш (105 ± 115) 
г. Осылай алынган н итрозометилнесепнэрдi тоцазыткышта узак уакыт сактауга болады. 
Оны 20°С жогары температура кезшде 1 сагаттан артык сактамау керек. 30°С температура 
кезшде нитрозометилнесепнэр газ тэр1зд1 ешмдердщ белшушен ыдырауы мумкш.

Нитрозометилнесепнэрден диазометан алу мынадай реакция бойынша журедг

CH3N(NO)—СО—NH2 + КОН -»• CH2N2 + KCNO + 2Н20.

100 см3 децгелек тупт1 кутыга куйд1рг1ш кал и йд in 50%-дьщ су ертнд1с1н1ц 3 см3 
жэне 10 см3 диэтил эфирш салады. Коспаны 5°С дей1н салкындатады, содан кешн 
шайкаган кезде 1 г нитрозометилнесепнэр косады, кутыны теменп шет1 резецке тыгын 
аркылы етет1н буруы болатын шумешпен жабдыкуалган жэне кабылдагыш туб1нде эфир 
кабатына батырылган тоцазыткыища косады. К^абылдагышты муз жэне туз коспасымен 
салкындатады.

Кертартпа кутыны 50 С. кыздырылган су моншасына салады. Кутыдагы эфир 
сыгындысын кайнатады. Уакыт ете келе кутыньщ шшдепсш араластырады. Tycci3 
айдандыньщ алгашкы тамшыларын алганнан кеГпн айдамалауды токуатады.

8.1.2 Су сыгындысын шайгындау жэне тазарту
250 см3 бастап 1000 см3 дешнп су сынамасын бел in куйгышка орналастырады, pH 3 

дейш туз кыищылымен тотьщтырады, концентрациясы 2,5 мкг/см3 2,4,5-Т 1 см3 
стандарттык ертнд1с1н косады жэне диэтил эфиршщ уш бел1пмен шайгындайды (100, 50 
жэне 50 см3). BipiKTipmreH эфир шайгынын бел in куйгышка ауыстырады жэне натрий 
бикарбонатыньщ 3%-дьщ су ертнд1с1мен (немесе натрий гидроортофосфатыньщ 5%-дык 
су epmHflici) шайгындайды (уш рет 50 см3). EipiKTipmreH су ертндюш эфирд1ц (немесе 
гексан) ею улес1мен 50 см3 шаяды, осы эфирд1 (гексан) тепп тастайды, ал су ертндюш 
pH 3 дейш туз кыищылымен тотьщтырады жэне уш мэрте диэтил эфир1мен 50 см3 
шайгындайды.

EipiKTipmreH эфир сыгындысын (5 - 10) г сусыз натрий сульфатыньщ устшен 15 
минуттан бастап 30 минутка дейш кезещпк с1люген кезде кепт1ред1 жэне 100 см3 груша 
тэр1зд1 кутыдагы ротацияльщ буландыргышта ерггюит алый тастайды, оньщ уст1не 
ерташ тщ  соцгы улестер1н кургак ауа тогымен жояды. Кутыдагы кургак калдьщты
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диметилсульфат немесе диазометанды пайдалана отырып метилдейдг
8.1.3 Диметилсульфатпен метилдеу
Кутыдагы кургак калдыкка абсолютп метил спирпндеп диметилсульфаттьщ 5%- 

дьщ ертщцсшщ 3 см3 куяды, кутыньщ кабыргаларын мукият шаяды, 1 г сусыз натрий 
сульфатын косады, Kepi тоназыткышты жалгайды жэне 10 минутка 55°С температурамен 
су моншасына орналастырады. Метилдеу реакциясын аяктаган сон, кутыньщ шщдепсш 
су кубырыньщ суыньщ астында салкындатады, хлорлы натрийдщ каныктырылган 3 см3 
ертндюш, 1 см3 гексан куяды, 2 минут бойы каркынмен сшкщц жэне фазалар жштелген 
сон хроматографка 3 мкл гексан кабатын енпзедг

8.1.4 Диазометанмен метилдеу
Кутыдагы кургак калдыкка сары туе пайда болганша диазометанньщ эфирлш 

ертндюш (мундайда кутыньщ шшдепеш сшкед1) жэне 10 минутка койып кояды. Сосын 
диэтил эфирш кургак ауа тогымен жояды, ал калдыгын 0,5 см3 бастап 1,0 см3 дешнп 
гександа ерггед1 жэне хроматографка 1 мкл бастап 5 мкл дешн ертнд1 енпзедг

8.2 Хроматографтау

8.2.1 Газды хроматограф улпешде хроматографтау шарттары:
- DMCS силандалган хроматонмен-N (0,16 - 0,20) мм толтырылган сершпел1 шыны 

баган (узындыгы 2 м, inixi диаметр! 3 мм), 5% SE-30.
- газ-тасымалдагыштыц (ерекше таза азот) баган аркылы жылдамдыгы 50 см3/мин, 

детектор аркылы ететш урлеу газыныц жылдамдыгы (ерекше таза азот) 150 см3/мин.
- баганашьщтар термостатыныц температурасы 170°С, буландыргыш 220°С, 

детектор термостаты 220°С.
- аталган жагдайларда 2,4-Д метил эфирш абсолютп устау уакыты 4 мин.
8.2.2 Б ip сынаманы хроматографтауды екi рет епазедг Хроматографтарда 2,4-Д 

жэне 2,4,5-Т метил эфирлершщ шыцдары немесе аудандарыныц бшкигш елшейдц 
параллель аньщтаулардан осы бшкпктердщ (аудан) аракатынасыныц орташа мэшн 
есептейд1 жэне елшемдеу графигшщ тецдеу1 бойынша судагы 2,4-Д курамын табады.

Пайдаланылатын хроматографка арналган программалык камтамасыз етумен ДК 
баскаруында хроматограммалардыц автоматгы турде енделу1 мумюн. Хроматографияльщ 
акпаратты компьютерл1к ендеу жуйес1 аркылы хроматограммалардыц сандьщ есептен 
кему1н журпзед1. вцделген деректер непзшде осы ертндшердеп песгицидтерд1ц 
концентрациясына елшемдеу ертндшер1 шындарыныц 6и1кт1п ш ц  (аудан) елшемдеу 
тэуелдшгш аныктайды.

8.2.3 влшемдеу графипн куру ушш су сынамаларына 5, 10, 15 жэне 20 мкг 2,4-Д 
(метил спирпндеп ертнд1 туршде), курамы 2,5 мкг/см3 2,4,5-Т 1 см3 стандарттык 
epiriHfliciH куяды жэне одан 9pi 8.2.2 т. бойынша жасайды.

8.2.4 Хроматограммаларда 2,4-Д жэне 2,4,5-Т метил эфирлер1 шыцдарыныц би1кппн 
(аудан) елшейд1, параллель аныктаулардан осы бшкпктердщ (аудан) аракатынасыныц 
орташа мэшн есептейд1, судагы (мг/дм3) 2,4-Д курамынан 2,4-Д жэне 2,4,5-Т метил 
эфирлершщ хроматографтьщ шыцдарыныц би1кпк (аудан) аракатынасыныц тэуелдшк 
графипн курады. Алынатын елшемдеу графипн барынша аз квадраттар эдю1 бойынша 
©цдейд1 жэне мынадай формула туршдеп елшемдеу тузу1н1ц тецдеу1н алады:

V = А + ВХ, (1)

мундагы V - 2,4-Д жэне 2,4,5-Т метил эфирлершщ хроматографтьщ шыцдары 
бшкпктершщ аракатынасы;

X - судагы 2,4-Д курамы, мг/дм3;
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А жэне В - барынша аз квадраттар эдю1 бойынша елшемдеу графигш ецдеген кезде 
алынатын коэффициенттер.

Ескертпе: Сынамаларды талдауга арналган 2,4-Д идентификациялау сешмдшгш арттыру ушш, эр 
турл1 поляр лыктагы коэгалмайтын фазалары болатын баганашыктарды пайдаланган жен (мысалы, SE-30 
жэне ХЕ-60, SE-30 жэне OV-17). Фенилметилсиликонды OV-17 пайдаланган кезде хроматографтау 
шарттары мынадай: DMCS силандалган хроматонмен-N (0,16 мм бастап 0,20 мм дешн) мм толтырылган 
cepinneni шыны баган (узындыгы 2 м, iniici диаметр! 3 мм), 5% OV-17. Газ-тасымалдагыштьщ (ерекше таза 
азот) батан аркылы жылдамдыты 50 см3/мин, детектор аркылы етст!н урлеу газыньщ жылдамдыты (ерекше 
таза азот) 150 см3/мин. батанашьщтар термостатыньщ температурасы 170°С, буландыртыш 220°С, детектор 
термостаты 220°С. аталтан жатдайларда 2,4-Д метил эфирш абсол ю т устау уадыты 0,63. А бсол ю т уста п 
туру уакыты 7 мин.

8.3 Шайгындау жэне тазарту

8.3.1 Шел, ninieH, астьщ сыгындысын шайгындау жэне тазарту
50 г шел елшендюш 150 см3 тазартылган суда б1ртектенд1ред1, гомогенатты 1 дм3 

децгелек тупт1 кутыга сандьщ ауыстырады жэне 38 см3 коюландырылган туз кынщылын 
куяды. Сабан (50 г) немесе шел (10 г) дэншщ унтакталган елшенд1с1н 1 дм3 децгелек тупт1 
кутыга салады жэне 2 моль/дм3 туз кышкылы ертндюшщ 150 см3 куяды. Дайындалган 
улгшерге концентрациясы 2,5 мкг/см3 2,4,5-Т 1 см3 стандарттык ертндюш косады, 
араластырады, кутыга Kepi тоцазыткышты жалгайды жэне 1 сагатка кайнап турган су 
моншасына салады.

Гидролизатты салкындаткан соц Бюхнер куйгышындагы кагаз сузп аркылы сузедц 
сузгщеп тунбаны туз кыищылыныц 2 моль/дм3 су ертндюшщ 30 см3 уш улеамен 
араластырмай шаяды. Сузшдше концентрациясы 2%-дыкка дешнп фосфор-вольфрамныц 
40%-дьщ су ертнд1сш косады жэне Бюхнер куйгышындагы кагаз сузп аркылы сузедг 
Сузгщеп тунбаны 30 см3 улеспен туз кышкьшыныц 2 моль/дм3 су ертщ цамен уш рет 
шаяды. BipiKTipmreH сузшдш1 белу куйгышына ауыстырады жэне диэтил эфиршщ уш 
улеамен шайгындайды (эфирд1ц жалпы келем1 суз1нд1н1ц келем1не тец). Эфир 
сыгындысын тазартылган судыц 15 см3 бастап 20 см3 дешнп шамалы мелшер1мен 
шайынды сулардыц бейтарап реакциясына дей1н шаяды жэне содан соц натрий 
гидроортофосфатыныц (немесе натрий бикорбонатыныц epmHflici) 5%-дьщ су 
ертнд1с1н1ц уш улес1мен (50 см3) шайгындайды.

Су шайгындарын 6ipiicripefli, pH 1 дей1н коюландырылган туз кынщылымен 
тотьщтырады жэне диэтил эфиршщ (75 + 50 + 50) см3 уш улеамен шайгындайды. 
Б1р1кпршген эфир сыгындысын тазартылган судыц 15 см3 бастап 20 см3 дешнп шамалы 
мелшер1мен шайынды сулардыц бейтарап реакциясына дешн шайганнан кешн, кезещцк 
с1лку кезшде 15 минуттан бастап 30 минутка дешн 5 г бастап 10 г дешнп сусыз натрий 
сульфатымен кепт1ред1 жэне epiTKimTi 100 см3 груша тэр1зд1 кутыдагы ротациялык 
буландыргышта жояды, ер1тк1шт1ц соцгы улестер1н кургак ауа тогымен жояды.

Кургак калдьщты 0,5 см3 ацетонда ер1тед1 жэне ер тн д Ы  КСК кумс1рнес1н1ц жука 
кабаты (0,4 мм) болатын шыны тшмшелерге (5 см х 20 см) жолакдар тур1нде салады жэне 
гексан - диэтил эфир1 -  кумырска кышкылы (50:50:2) ер1тк1штер1 жуйес1нде ею рет 
хроматографтайды. Сосын 0,5 - 0,6 тец Rf 2,4-Д болатын ауданы 1 см2 пл1мшеден 
кумарнеш алып тастайды жэне 50 см3 тыгыз киюластырылган тыгыны болатын конус 
тэр1зд1 кутыга ауыстырады. Кутыдагы кумарнеш 1 см3 тазартылган сумей сулайды, 4 см3 
бастап 5 см3 дешн ацетон куяды, 1 минуттан бастап 2 минутка дешн сшкид1 жэне кагаз 
сузп аркылы сузедг Кумарнеш ацетонмен ецдеуд1 тагы да уш рет журпзедт BipiKTipinreH 
ацетон сыгындысын сусыз натрий сульфатыныц устшде кепт1ред1, ротациялык 
буландыргыштагы ер1тюшт1 жояды, сосын улпш метилдеуд1 жэне 8.2.2 бойынша 2,4-Д 
газхроматографияльщ аньщтауды журпзедг
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Калибрлеу граф и пн куру уш'н шеп, астьщ, шшен немесе сабан сынамаларына 10; 
15; 20 жэне 25 мкг 2,4-Д, к¥Рамы 2,5 мкг/см3 2,4,5-Т 1 см3 стандарттык ертщ цсш  метил 
спирт1 туршде енпзед1 жэне одан 9pi 8.2.2 жэне 8.2.4 бойынша жасайды.

8.3.2 Кургак топырак сыгындысын шайгындау жэне тазарту
8.3.2.1 Кур га к топырактьщ угтлген жэне теакгершщ елшем1 1 мм елек аркылы 

еленген 100 г сынамасын жылтырлатылып тепстелген тыгыны бар 500 см3 конус тэр1зд1 
кутыга салады, 25 см3 бастап 35 см3 дешн тазартылган су, 5 см3 коюландырылган туз 
кышкылын, курамы 2,5 мкг/см3 2,4,5-Т 1 см3 стандарттык ертщ цсш  куяды, мукият 
араластырады, 150 см3 ацетон косады жэне сшку уш1н 1 сагатка аппаратка салады.

8.3.2.2 Содан соц epiTKiniTi кагаз cy3ri аркылы Бюхнер куйгышындагы вакуумньщ 
астында сузед1, сузгщеп топыракды 20 см3 ацетонмен уш рет шаяды. Осыдан кей1н 
ацетонды ротацияльщ буландыргышта жояды, калдыкды кутыдан 100 см3 тазартылган 
суда белу куйгышына ауыстырады, диэтил эфир1н1ц (75; 50 и 50 см3) уш улеамен 
шайгындайды жэне одан 9pi 8.1.2, 8.2.2 т. бойынша жасайды.

влшемдеу граф и пн куру уш1н топырак сынамаларына метил спиртшдеп ертнд1 
тур1нде 2,4-Д 10; 15; 20 жэне 25 мкг, курамы 2,5 мкг/см3 2,4,5-Т 1 см3 стандарттык 
ертщ цсш  енпзед1 жэне одан 9pi 8.2.2, 8.2.4 бойынша жасайды.

8.3.3 Дымкыл топырак сыгындысын шайгындау жэне тазарту
100 г бастап 200 г дешнп дымкыл топырак сынамасын киюластырылган тыгыны 

болатын конус тэр1зд1 500 см3 кутыга салады, 5 см3 бастап 10 см3 дешн коюландырылган 
туз кышкылын, курамы 2,5 мкг/см3 2,4,5-Т 1 см3 стандарттык ертщцсш, 150 см3 бастап 
300 см3 дешнп ацето нды куяды, мукият араластырады, сшку упйн 1 сагатка аппаратка 
орналастырады жэне одан 9pi 8.3.2.2 бойынша; одан эр! 8.1.2 бойынша; одан opi 8.2.2 
бойынша жасайды.

8.3.5 Сут сыгындысын шайгындау жэне тазарту
25 см3 бастап 50 см3 дешнп сут сынамасына курамы 2,5 мкг/см3 2,4,5-Т 1 см3 

стандарттык ертщ цсш  енпзедц 4,4 см3 бастап 8,8 см3 дешн коюландырылган туз 
кышкылын косады, 250 см3 децгелек кутыга салады, Kepi тоцазыткышты косады жэне 
ыдырату уппн 1 сагатка кайнап турган су моншасына салады. Салкындаган соц кутыга 
фосфорлы-вольфрам кыищылыныц 40%-дьщ су ертндюшщ 15 см3 куяды, мукият сшкедц 
сосын 100 см3 тазартылган су косады жэне ншндепсш Бюхнер куйгышында вакуум 
астында сузедт Сузгщеп калдыкты туз кышкылыныц 2 моль/дм3 су ертщ цамен шаяды, 
сузшдЫ уш рет 50 см3 диэтил эфир1мен шайгындайды. BipiicripmreH эфир сыгындысын 
кезещцк сшку кезшде 15 минуттан 30 минутка дешн сусыз натрий сульфатыныц устшде 
кеппред1 жэне ер таш п  100 см3 груша тэргзд1 кутыдагы ротациялык буландыргышта 
жояды, ерггюшпц соцгы улестерш кургак ауа тогымен жояды. Кдлдыкды гексанныц 0,5 
см3 бастап 1,0 см3 дешн ерггед1 жэне хроматографка 1 мкл бастап 5 мкл дешн ертн д Ы
8.2.2 бойынша енпзедг

25 см3 бастап 50 см3 дешнп сут сынамасында елшемдеу графипн куру уппн, 2, 5, 10 
жэне 20 мкг 2,4-Д (метил спир-пидеп ертнд1 туршде), курамы 2,5 мкг/см3 2,4,5-Т 1 см3 
стандарттык ертщцсш, 4,4 см3 бастап 8,8 см3 дешнп коюландырылган туз кышкылын 
енпзед1 жэне одан 9pi 8.2.2; 8.2.4 бойынша жасайды.

8.3.6 Сары май сыгындысын шайгындау жэне тазарту
25 г май сынамасын 100 см3 гександа ерггедц курамы 2,5 мкг/см3 2,4,5-Т 1 см3 

стандарттык ертщ цсш  енпзедц 500 см3 Ty6i децгелек кос ауызды кутыга салады, 100 см3 
6 моль/дм3 туз кышкылын куяды, кутыныц шшдепсш электр булгауыш аркылы 
араластыра отырып, Kepi тоцазыткышты косады жэне ыдырату уппн 1 сагатка кайнап 
турган су моншасына салады. Кутыныц ш ш депа салкындаган соц, кабаттарды белу 
куйгышында белед1 жэне су кабатын 2 реттен 50 см3 диэтил эфир1мен шайгындайды. 
Гексан кабатын 6 моль/дм3 туз кышкылыныц 100 см3 шайгындайды. Сосын су кабатын ею
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реттен 50 см3 диэтил эфир1мен шайгындайды жэне аталган сыгындыны бастапкы эфир 
сыгындысымен б1ркт1редт Осыдан кешн 2,4-Д 6ipiKTipmreH эфир сыгындысынан 0,4 
моль/дм3 йод ертщ цамен натрий бикарбонатын шыгарып тастайды жэне одан api суттеп 
гербицидп аньщтатан кезде сипатталтан сиякты жасайды.

влшемдеу графипн куру yuiiH 100 см3 гександа ер m  л ген 25 г май сынамасына 
метил спирт1 ер т щ ц а  туршдеп 2,4-Д концентрациясы 2,5 мкг/ см3, 10, 15, 20 жэне 2,4,5- 
Т 1 см3 стандарттык ертндюш 25 мкг енпзедг Одан 9pi 8.2.2; 8.2.4 бойынша жасайды.

8.3.7 Ет сыгындысын шайгындау жэне тазарту
25 г бастап 50 г дешнп ет сынамасын ет тарткыш аркылы майдалайды, 500 см3 

салады, концентрациясы 2,5 мкг/ см3, 10, 15, 20 жэне 2,4,5-Т 1 см3 стандарттык ертндюш 
енпзедк 100 см3 бастап 200 см3 дешн 6 моль/дм3 туз кыпщылын куяды, Kepi 

тоцазыткышты жалгайды жэне кутыныц шшдепсш электр булгауыш аркылы араластыра 
отырып, 1 сагатка су моншасына орналастырады (100°С температурамен). Кутыга 
салкындаганнан кешн фосфорлы-вольфрам кышкылыныц 40%-дьщ су ертндюшщ 15 см3, 
100 см3 тазартылган су куяды жэне кутыныц шшдепсш Бюхнер куйгышында вакуум 
астында сузедг Сузг1деп калдьщты туз кышкылыныц 2 моль/дм3 су ертндю мен шаяды, 
суз1нд1н1 50 см3 уш мэрте диэтил эфир1мен шайгындайды. BipiKTipmreH эфир сыгындысын 
сшку кез1нде 15 минуттан 30 минутка дей1н 5 г сусыз натрий сульфатыныц уст1нен 
кеттред1 жэне epiTK'iuiTi 100 см3 груша тэр1зд1 кутыдагы ротацияльщ буландыргышта 
жояды, ер1тк1шт1ц соцгы улестер1н кургак ауа тогымен жояды. Калдыкты гексанныц 0,5 
см3 бастап 1,0 см3 дешн ерггед1 жэне хроматографка 1 мкл бастап 5 мкл дей1н ертщ цш
8.2.2 бойынша енпзед1.

Ет сынамасында елшемдеу графипн куру уш1н курамы 2,5 мкг/см3 2,4,5-Т 
стандарттык ертщцшшц 1 см3, 10, 15, 20 жэне 25 мкг 2,4-Д метил спиртшдеп ертнд1 
TypiH енпзед1 жэне одан 9pi 8.2.2; 8.2.4 бойынша жасайды.

8.4 Нэтижелерд1 ецдеу
Сынамалардагы 2,4-Д курамын (X, мг/дм3 немесе мг/кг) мынадай формула бойынша 

аныктайды:

V - A
(2)

мундагы V - 2,4-Д жэне 2,4,5-Т метил эфирлершщ хроматографияльщ шыцдарыныц 
би1кт!пн1ц (аудан) аракатынасы;

А жэне В -  барынша аз квадраттар эд5с5 бойынша влшемдеу графиктерш ецдеу 
кез1нде алынатын коэффициенттер.
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9 Жука кабатты хроматография эдшмен сынак етктзу

9.1 Айкындагыш реактивт1 дайындау
100 см3 елшеу кутысына 0,5 г азот кынщылды кумю, 5 см3 тазартылган су, 7 см3 

аммиакты (25%-дьщ су ер тщ ц а) салады жэне ацетонмен танбага дешн жеткдзедг

9.2 Сыгындыларды шайгындау жэне тазарту
Жук;а кабатты хроматография эд1амен 2,4-Д курамын сандьщ аньщтау кез1нде улг1н1 

дайындау жэне сыгындыны тазартуды, сынамаларга 2,4,5-Т енпзбейтшш есептемегенде, 
газхроматографияльщ эд1спен нербицидт1 талдаган кездеп сиякты еткдзедт

Тазартудан кей1н алынган б1р1кт1р1лген эфир сыгындысын сусыз натрий 
сульфатыньщ устшен кепт1ред1 жэне ротацияльщ буландыргыштагы ерЕкднт 100 см3 
груша тэр1зд1 кутыда шамалы келемге дешн (1-2)  см3 булайды.

9.3 Хроматографтау
Буландырылган сыгындыны кылтутж немесе медицинальщ шприц аркылы 1 см3 

ганышпен бектлген КСК кумс1рнен1ц жука кабаты болатын хроматографияльщ т1л1мшеге 
(9 смх12 см) сандьщ ет1п салады. Сосын хроматографияльщ тшмшеге ацетон ер тщ ц а  
туршдеп 2,4-Д 2,5 мкг жэне 10 мкг салады жэне эфир (немесе гексан) - диэтил эфир1 -  
кумырска кыищылы (50:50:2) ер1тк1штер1 жуйесшде хроматографтау журпзедг 
Хроматографтау процес1н аяктаган соц, т1л1мшен1 хроматографияльщ камерадан 
шыгарады жэне тартпа кораптагы ауада кепДредт Окшаулау аймагын байкау уинн 2,4-Д 
тшмшесш тазартылган су, аммиак жэне ацетон косылган коспада азот кыищылды кумю 
ертщ цамен ецдейд1, кепт1ред1 жэне 10 минуттан 15 минутка дешн ультракулпн 
жарьщпен сэуле тус1ред1.

Егер сынамада 2,4-Д болатын болса, онда тшмшеде Rf 0,5 шамамен акшыл рецдеп 
сур-кара туст1 дак пайда болады. 2,4-Д сандьщ аньщтауды сынама дагымен стандарт 
дагыныц бояуыныц елшем1 мен каркынын кезбен шолып салыстыру аркылы етмзедг 
Хроматографияльщ т1л1мшеде минималды детекторланатын 2,4-Д саны 1 мкг.

Серияльщ талдаулар етк1зер алдында эдютщ ашылуын аньщтау кажет, ягни, 
гербицидтщ эр турл1 мелшер1 алдын ала косылган бакылау сынамаларынан 2,4-Д кайту 
пайызы.

2,4-Д идентификациялау сен1мд1л1пн арттыру уш1н, 9cipece, ластану сбептер1 
белпаз сынамаларды талдаган кезде, гербицид курамына газхроматографияльщ талдау 
еткбзгеннен кеГпн сынаманыц калган бел1г1н жука кабатты хроматография аркылы 
талдаган жен. Бул угшн гексан сыгындысын КСК кумарнесшщ жука кабаты болатын 
хроматографияльщ тш1мшеге (9 см><12 см) салады, касынан гександагы ертнд1 тур1нде
2,4-Д метил ертнд1сш 2 мкг бастап 10 мкг дешн салады жэне гептан - ацетон (9:3) 
epiTKiurrepi жуйеДнде хроматографтайды. Одан api жогарыда сипатталган сиякты 
жасайды. 2,4-Д метил эфир1н1ц Rf шамасы 0,46 - 0,47.

4-Д метил эфиршщ Rf шамасыныц жэне устап туру уакытыныц шамасыныц 
стандарттьщ косылыс уш1н алынган осы керсеткбштермен салыстырганда уйлесу1 
талданатын сынамалардагы 2,4-Д калдьщ мелшер1н аньщтауды барынша сешмд1 етк1зуге 
мумюнд1к беред1.

9.4 Жука кабатты хроматография кезшде нэтижелерд1 ецдеу
Жука кабатты хроматография эд1с1мен сынамадагы 2,4-Д курамын аньщтау уш1н (X, 

мг/дм3 немесе мг/кг) мынадай формуланы колданады:

т  = 4  (3)
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мундагы А -  стандартпен салыстырылып табылган сынамадагы 2,4-Д саны, мкг;
Р -  сынаманыц келем1 немесе массасы, см3 немесе г.
Натрий, диметилдиэтил немесе триэтаноламин туздарыныц сынамасындагы 2,4-Д 

курамын аньщтау уинн алынатын нэтижеш TuiciHuie 1,1; 1,46 жэне 1,67 кебейту керек.

10 Судагы 2,4-Д аныцтау бойынша фазалыц-айналатын жогары тшмдипкН 
суйыктыкты хроматографиямен сынак етклзу

10.1 Аластаушыны дайындау
7:3 келемд1к аракатынасындагы су-метанол аластаушы коспасы хроматографияльщ 

талдау етк1зер алдында ертерек дайындалады. Сыйымдылыгы 100 см3 цилиндрмен 
сыйымдылыгы 100 см3 жылтыратылып тепстелген тыгыны бар Ty6i децгелек кутыга 
куйып алатын 70 см3 тазартылган сумей елшейд1; соган 30 см3 метанолды куяды, кутыны 
тыгынмен жабады, шшдепсш жецш сш кт араластырады жэне коспаны 30 минуттан 40 
минутка дешн тундырып кояды, содан кешн аластаушыга арналган ыдыска сузш алады. 
Аластаушыны эл1 б1рнеше уакыт тундырады (ыдыс кабыргаларында ауа кешрипктершщ 
пайда болуы токтаганша) жэне талдауга арналган аспаптьщ хроматографияльщ жуйесш 
дайындауга к1р1сед1.

10.2 2,4-Д аньщтау журпзуге хроматографияльщ жуйен1 эз1рлеу. Аспапты 
хроматографияльщ талдауга дайындауды соргыны жанадан дайындалган аластаушымен 
шаюдан бастайды, содан кешн соргыны су - метанол (7:3) аластаушы коспасымен 
толтырады жэне хроматографияльщ жуйеш шаю жэне салыстыру астаушыгын 
аластаушымен толтыруга Kipicefli. Хроматографты дайындау детектордьщ б1ркелк1 нелдш 
шыгыс сигналын белгшегенше жэне шуларды барынша азайтканша жалгасады.

10.3 Препаратты талданатын сынамадан шайгындау
Судьщ таза (мелд1р жэне тусшз) сынамасын торлы сузп аркылы сузед1 жэне 

баганашьщка 5 мкл бастап 40 мкл дешн енпзе отырып, тазартылмаган сынамага 
хроматографияльщ талдау журпзед1 (енг1з1лет1н колем оператордьщ калауынша алынады, 
6ipaK 40 мкл артьщ емес).

Егер су сынамасы Kip болса (лай немесе боялган немесе талдау етшзуге эсер ететш 
табиги органикальщ косылыстар, баска пестицидтердщ тшсп коспалары), былай жасайды: 
100 см3 сузшп алынган сынаманы сыйымдьшыгы 250 см3 жалпак тупт! конус тэргзд1 
кутыга салады, сонда техникальщ таразыларда елшенген 4 г натрий гидрокарбонатын 
косады жэне ертщ цш  араластырган кезде оны сынамада ерп-едд содан кешн кутыньщ 
шшдепсш сыйымдылыгы 250 см3 белу куйгышына ауыстырады. Кутыдан талдауга эсер 
ететш коспаларды алып тастау уш1н, алдымен хлороформ (25 см3 2 рет), содан соц 
куйгыш imiHflericiH 1 минут бойы шайкаган кезде н-гексанга (25 см3 2 рет) оларды кайта 
шайгындау журпзшедт Сынаманыц шеспе коспалары болатын epmciniTepfli лакдырып 
тастайды, ал су ертндюш сыйымдылыгы 250 см3 кутыга агызып алады жэне соган 
б1рт1ндеп 1 см3 хлорсутек кынщылын куяды, ертщ цш  жецш шайкап араластырады. 
Кем1ркышкыл газы белшуш токдаткан соц, ертнд1н1 белу куйгышына ауыстырады жэне 
1 минуттай диэтил эфиршде (20 см3 2 рет) 2,4-Д кайта шайгындау журпзедг Су epmHfliciH 
лактырып тастайды, ал 6ipiicripmreH эфир сыгындысын тазартылган сумей шаяды 
(бейтарап pH деГпн), сыйымдылыгы 100 см3 Tericreyi болатын децгелек тутт кутыга 
кыздырылган натрий сульфаты аркылы сузедд шамалы мелшер1не дешн 30°С бастап 35°С 
дей1н ротацияльщ буландыргышта булайды, елшеу сынауыгына ауыстырады жэне 
кепкенше ерекше таза азот тогында булайды. Кургак сынама калдыгын,2 см3 тазартылган 
суда epiTefli жэне хроматографияльщ талдау етшзедг

10.4 Хроматографтау шарттары:
Хроматографты жумыска дайындауды пайдалану жен1ндеп нускауга сэйкес icxe
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асырады.
2,4-Д сандьщ аньщтауын мынадай хроматографтау жагдайларында журпзедг 

козгалмайтын фаза -  «Силасорб С», 5 мкм; козгалмалы фаза - метанолмен 7:3 келемдш 
аракатынастагы су.

¥сынылатын хроматографтау шарттары:
- аластаушы атынньщ жылдамдыты - 200 мин/мкл.;
- елшеу сез1мталдыгыныц inm аукымы - 0,2 А;
- шыгыс сигналды елшеу уакыты - 0,6 с;
- жарьщ атынын жутатын толкын узындыты - 280 нм;
- устап калу келем1 - 235 мкл.

Ескертпе. Осы стандартта белгшенген метрологияльщ сипатгамалармен талдау орындауды 
камтамасыз ететш кезде хроматографтау шарттарын езгертуге жол бершедг

10.5 Хроматографтау
Аспапты талдаута дайындауды аяктатан соц, 5 мкл бастап 40 мкл дешнп келемдеп 

(5, 10, 15, 20, 30, 40 мкл) 2,4-Д (10 мкг/см3) елшемдеу ертндюш, ал содан соц 
коюландырылмаган сиякты, коюландырылтанда да (кажет болтан кезде) препаратты 
(6ipaK 40 мкл артьщ емес) байкау уш1н кажетп келемдег1 су сынамасын хроматографтау 
журпзшедт Егер сынама шшдеп жотарты байкау шепнде болса, оныц белшш 
тазартылган судыц белгш 6ip мелшер1нде ер1тед1 жэне талдауды сондай хроматографтау 
жатдайында кайталайды.

10.6 Талдау нэтижелер1н талдау
Аспапка арналган программальщ камтамасыз етуд1 немесе елшемдеу 

сипаттамаларын ецдеу уинн татайындалтан компьютерл1к батдарламаларды пайдалана 
отырып, мынадай формула бойынша талданатын су улпсшдеп жэне стандарттык 
ер1т1нд1дег1 шыцдардыц ауданын салыстыру аркылы, стандарттармен аракатынас эдю1мен
2,4-Д сандьщ аньщтауды етклзедг

Y_slvc
S 2P

(4)

мундагы Si -  сынамадагы 2,4-Д шыцыныц ауданы, кв. мм;
S2  -  стандарттык ертщ ц шыцыныц ауданы, кв. мм;
С -  стандарттык ертщ ц концентрациясы, мкг/см3;
V -  талданатын сынама келем1, см3;
Р -  бастапкы сынаманыц соцгы келем1, см3.

10.7 ©лшемдеу сипаттамаларыныц туракдылыгын бакылау
влшемдеу сипаттамаларыныц турактылыгын бакылауды кун сайын етк1зед1. 

Бакылау куралы ретшде 13.3 бойынша елшемдеу ертндшершщ 6ipeyiH пайдаланады. 2,4- 
Д массалык концентрациясыныц бершетш жэне елшенет1н мэндер1н1ц арасындагы 
айырма руксат етшет1н салыстырмалы айырманыц 10%-ынан аспайтын болса, елшемдеу 
сипаттамасы туракды болып саналады.

Руксат ет1лет1н айырмалар артатын жагдайда, себептер1н аньщтайды жэне жацадан 
дайындалган елшемдеу ертндшер1н пайдалана отырып, аспапка кайта елшемдеу еттазедг

10.8 ¥стап туру уакытыныц турактылыгын бакылау
2,4-Д ¥стап туру уакытыныц турактылыгын бакылауды жумыстьщ сынамаларды 

талдауды кезектеспре отырып, жумыс кун1 1шшде 2 реттен 3 ретке дешн талданатын 
13.5т. бойынша елшемдеу ертндшершщ хроматограммалары бойынша етк1зед1.
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Мундайда бастагщыдан устал туру уацыты мэндершщ ауытцу 10%-дан артьщ болмауга 
raic.

10.9 Судагы 2,4-Д массальщ концентрациясыньщ езгеру нэтижеа ретшде ек1 
дэлкойыр су сынамасында параллель екл елшеу нэтижелершщ орташа арифметикальщ 
мэнш кабылдайды. Аньщтау нэтижесшщ колданылуын оньщ г (кайталану шепнщ мэн1) 
барынша аз немесе тел жагдайына байланысты багалайды.

10.10 Екй зертханада елшеу нэтижелер1н алган кезде оньщ R (енд1р1мдшк шегшщ 
мэш) аз немесе тен болу шартын орындаган кезде канататтанарлык деп санайды.

10.11 Метрологияльщ сипаттама
Эд1с Р = 0,95 сешмд1 ьщтималдьщ кезшде 1-кестеде бер1лген мэндерден аспайтын 

метрологияльщ сипаттамалары болатын елшеу нэтижелершщ алынуын камтамасыз етед1.

1-кесте - Эдктщ метрологиялык; сипаттамасы

2,4-Д массальщ 
концентрациясын елшеу 

аукымы, мг/дм3

Салыстырмалы катслш Р = 
0,95% сешмд1 

ьщтималдыкпен болатын 
аральщ шекаралары

Кайталантыштык 
шегшщ салыстырмалы 

мэш г, % 
п = 2 кс йндс

вщщнмдшк шепшц 
салыстырмалы мэш R, 

%, п = 2 кезвде

0,7 бастап жэне 0,002 
коса алганда

26 28 33

11 влшеулер дэлдшш бакылау

влшеулер дэлд1г1н бакылауды (кайталантыштьщ жэне енд1р1мдшк) ГОСТ ИСО 
5725-1 жэне ГОСТ ИСО 5725-2 талаптарына сэйкес втмзедь

12 Сынак хаттамасын рэамдеу

С ынак нэтижелер1 КД СТ ИСО/ХЭК 17025 талаптарына сэйкес рэамделетш сынак; 
хаттамасында Дркеледь
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ЭОЖ 502.5+612.39.7/.8: [547.51:543.544]:006.35 13.060.01 13.080 65.120 67.040

Туйшд1 сездер: пестицидтер, жука кабатты хроматография, фазальщ-айналатын жотары 
тшмдшкп суйыктыкты хроматография, газсуйыклыкды хроматография, 
хроматографияльщ багандар.
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Ескертулер уиан
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ГОСУДАРТСВЕННЫЙ СТАНДАРТ РЕСПУБЛИКИ КАЗАХСТАН

ВОДА, ПОЧВА, ФУРАЖ, ПРОДУКТЫ ПИТАНИЯ РАСТИТЕЛЬНОГО 
И ЖИВОТНОГО ПРОИСХОЖДЕНИЯ

Определение 2,4-Д (2,4-дихлорфеноксиуксусной кислоты) 
хроматографическими методами

Дата введения 2012-01-01

1 Область применения

Настоящий стандарт устанавливает методы определения
2,4-дихлорфеноксиуксусной кислоты (2,4-Д-аминная соль) газожидкостной, 
тонкослойной, обращенно-фазовой высокоэффективной жидкостной хроматографией.

Настоящий стандарт распространяется на воду, почву, фураж, продукты питания 
растительного и животного происхождения.
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 
16.01.2009 № 14, утвержден Постановлением Правительства Республики Казахстан.

Технический регламент «Требования к безопасности пожарной техники для защиты 
объектов» от 16.01.2009 № 16, 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 питьевой воды для населения» 
от 13.05.2008г. № 456, утвержден Постановлением Правительства Республики Казахстан.

СТ РК ИСО /МЭК 17025-2007 Общие требования к компетентности испытательных 
и калибровочных лабораторий.

ГОСТ 12.1.019-79 ССБТ. Электробезопасность. Общие требования и номенклатура 
видов защиты.

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

ГОСТ 2156-76 Натрий двууглекислый. Технические условия.
ГОСТ 2603-79 Реактивы. Ацетон. Технические условия.
ГОСТ 3118-77 Реактивы. Кислота соляная. Технические условия.

Издание официальное
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ГОСТ 3760-79.Реактивы. Аммиак водный. Технические условия.
ГОСТ 4166-76 Реактивы. Натрий сернокислый. Технические условия.
ГОСТ 4201-79 Реактивы. Натрий углекислый кислый. Технические условия.
ГОСТ 4233-77 Реактивы. Натрий хлористый. Технические условия
ГОСТ 6709-72 - Вода дистиллированная. Технические условия.
ГОСТ 6995-77 Реактивы. Метанол-яд. Технические условия.
ГОСТ 9293-74 Азот газообразный и жидкий. Технические условия.
ГОСТ 20015-88 Хлороформ. Технические условия
ГОСТ 20292-74 Приборы мерные лабораторные стеклянные. Бюретки, пипетки. 

Технические условия.
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 ИСО 5725-1-2003 Точность (правильность и прецизионность) методов и 

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

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

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

П РИ М ЕЧ А Н И Е При пользовании настоящ им стандартом целесообразно проверить действие ссы лочных 
стандартов по еж егодно издаваемому информационному указателю  «Нормативные документы  по 
стандартизации» по состоянию  на текущ ий год  и соответствую щ и м  ежемесячно издаваемым информационным 
указателям, опубликованным в текущ ем году. Е сли  ссы лочный документ заменен (изменен), то  при пользовании 
настоящ им стандартом следует руководствоваться замененным (измененным) документом. Е сли  ссы лочный 
документ отменен без замены, то положение, в котором дана ссы лка на него, применяется в части, не 
затрагивающ ий эту ссылку.

3 Сущность метода

3.1 Метод тонкослойной хроматографии
Метод основан на экстракции 2,4-Д из гидролизованной пробы органическим 

растворителем с последующим определением в виде метилового эфира 2,4-Д с помощью 
газожидкостной хроматографии или в виде кислоты методом тонкослойной 
хроматографии. С помощью предлагаемого метода можно определить 2,4-Д, 
находящуюся в анализируемой пробе как в свободном, так и в связанном состоянии в виде 
конъюгатов с эндогенными веществами растений. Количественное определение 2,4-Д 
проводится методом внутреннего стандарта, который добавляется к пробе перед 
проведением гидролиза. В качестве внутреннего стандарта используется 2,4,5- 
трихлорфеноксиуксусная кислота (2,4,5-Т).

3.2 Метод обращено-фазовой высокоэффективной жидкостной хроматографии
Метод основан на концентрировании 2,4-Д в пробе и последующем определении

препарата с помощью обращенно-фазовой ВЭЖХ.

4 Метрологическая характеристика метода

4.1 Метод газожидкостной хроматографии
Нижний предел определения газожидкостной хроматографией составляет: в воде 

0,002 мг/дм3, в почве 0,01 мг/кг, в траве 0,02 мг/кг, в сене 0,1 мг/кг, в зерне 0,02 мг/кг, в
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молоке 0,04 мг/кг, в сливочном масле 0,1 мг/кг, в мясе (говядина) 0,08 мг/кг.
4.2 Метод тонкослойной хроматографии
Нижний предел определения методом тонкослойной хроматографии составляет: в 

виде 2,4-Д - в воде 0,04 мг/дм3, в молоке 0,4 мг/дм3, в почве 0,2 мг/кг, в траве 0,06 мг/кг, в 
сене 0,4 мг/кг, в зерне 0,3 мг/кг, в сливочном масле 0,8 мг/кг, в мясе (говядина) 0,6 мг/кг; в 
виде метилового эфира 2,4-Д - в воде 0,01 мг/дм3, в молоке 0,1 мг/дм3, в почве 0,05 мг/кг, в 
траве 0,08 мг/кг, в сене 0,1 мг/кг, в зерне 0,08 мг/кг, в сливочном масле 0,2 мг/кг, в мясе 
(говядина) 0,15 мг/кг. Степень определения методом тонкослойной хроматографии 
составляет: в воде от 90 % до 95 %, в почве от 70 % до 80%, в траве 60 %, в сене 60 %, в 
молоке 80 %, в сливочном масле 70 %, в мясе 75 %, в зерне 60 % .

Минимально детектируемое количество метилового эфира 2,4-Д с помощью 
детектора постоянной скорости рекомбинации 2 нг, линейный динамический диапазон 
детектирования не менее 70 нг. Минимально открываемое количество 2,4-Д на 
тонкослойных хроматограммах 1 мкг.

4.3 Метод обращено-фазовой высокоэффективной жидкостной хроматографии
Среднее значение определения 2,4-Д в воде методом обращено-фазовой

высокоэффективной жидкостной хроматографии - 90 %, стандартное отклонение - 8,06 %, 
относительное стандартное отклонение - 3,61 %, доверительный интервал ± 2,95 %, 
предел обнаружения в неочищенной и очищенной пробе от 0,7 мг/дм до 0,002 мг/дм3.

Метод избирателен в присутствии глобальных загрязнителей окружающей среды - 
производных циклопарафинов (у-ГХЦГ и его изомеры), соединений дифенилметанового 
ряда (ДДТ и его производные), а также галакона, глифосата и других гербицидов, 
применяемых на зерновых культурах.

5 Требования к выполнению измерений

5.1 Условия безопасного проведения работ

5.1.1 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.

5.1.2 Электробезопасность при работе с электроустановками по ГОСТ 12.1.019.
5.1.3 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».

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

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

растворителями, токсичными веществами, концентрированными кислотами.
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6 Отбор проб

Отбор проб и подготовка их к анализу - в соответствии с нормативной 
документацией на конкретную продукцию.

7 Аппаратура, материалы и реактивы

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

детектором постоянной скорости рекомбинации (ДПР);
- хроматограф микроколоночный жидкостный типа «Милихром»;
- спектрофотометрический детектор, обеспечивающий регистрацию сигнала в 

диапазоне длин волн поглощения от 190 нм до 600 нм;
- весы аналитические специального класса точности с наибольшим пределом 

допускаемой абсолютной погрешности ± 0,001 г, по ГОСТ 24104;
- весы лабораторные высокого класса точности с наибольшим пределом 

допускаемой абсолютной погрешности ± 0,01 г, по ГОСТ 24104;
- гомогенизатор (измельчитель тканей);
- облучатель хроматографический УФС-254 или ртутно-кварцевая лампа ПРК-4;
- ротационный испаритель по действующей нормативной документации;
- Микроколонка стандартная металлическая (50 мм х 2 мм) с сорбентом
- «Силасорб С», 5 мкм, «Силуфол», «Chemapol» (ЧССР), «Сорбфил», «Армсорб»;
- водяная баня;
- электроконтактный термометр от 0 °С до 105°С;
- вакуумный водоструйный насос;
- аппарат для встряхивания;
- линейка металлическая по ГОСТ 25706.;
- колбы двугорлые, круглодонные на 500 см3 и 250 см3 по ГОСТ 25336;
- делительная воронка на 150; 500 см3 по ГОСТ 25336;
- колба Бунзена на 500 см3;
- колбы конические с пришлифованной пробкой 100 см3 по ГОСТ 25336;
- колбы круглодонные со шлифом 100 см3 по ГОСТ 25336;
- колбы плоскодонные на 250 см3 по ГОСТ 25336;
- пипетки мерные на 1 см3 по ГОСТ 20292;
- пробирки мерные на 10 см3 по ГОСТ 1770;
- цилиндры мерные на 25; 100 см3 по ГОСТ 1770;
- воронка Бюхнера диаметром 15 см3;
- грушевидные колбы на 100 см3;
- центрифужные пробирки;
- мерные колбы на 5, 10 и 100 см3;
- холодильник Либиха;
- камера хроматографическая;
- микропипетки;
- универсальная индикаторная бумага;
- фильтры «синяя лента»;
- медицинский шприц на 1 см3;
- стеклянные пластинки размером 9 см х 12 см;
- сито капроновое 100 меш (0,152 мм);
- пульверизатор стеклянный;
- секундомер с ценой деления секундной шкалы 0,2 с.
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7.2 Реактивы
- вода дистиллированная, ГОСТ 6709;
- метанол, х.ч. по ГОСТ 6995;
- азот газообразный по ГОСТ 9293;
- серебро азотнокислое по ГОСТ 1277, х.ч.;
- ацетон по ГОСТ 2603, х.ч., перегнанный;
- аммиак водный по ГОСТ 3760, ч.д.а., 25 % водный раствор;
- бикарбонат натрия, по ГОСТ 2156, 3%-ный водный раствор;
- гексан х. ч. (перегнанный);
- гептан;
- хлороформ по ГОСТ 20015;
- диметилсульфат, 5 %-ный (в объемных процентах) раствор в абсолютном 

метиловом спирте;
- диэтиловый эфир (перегнанный);
- кальций сернокислый х. ч., прокаленный при 160 °С в течение 6 ч;
- метиловый спирт абсолютный;
- муравьиная кислотах, ч.;
- натрий хлористый, х.ч. по ГОСТ 4233, насыщенный водный раствор;
- силикагель КСК;
- соляная кислотах, ч., концентрированная по ГОСТ 3118;
- соляная кислота, 6 моль/дм3 водный раствор;
- соляная кислота, 2 моль/дм3 водный раствор;
- соляная кислота, водный раствор (1:1);
- стандартный раствор 2,4-Д в метаноле с содержанием 100 мкг/см3;
- стандартный раствор 2,4,5-Т в метаноле с содержанием 2,5 мкг/ см3;
- стандартный раствор метиловых эфиров 2,4-Д (10 мкг/ см3) и 2,4,5-Т (2,5 мкг/ см3) 

в метаноле;
- стандартный раствор метилового эфира 2,4-Д в гексане с концентрацией 100 мкг/см3
- стандартный раствор 2,4-Д в воде с концентрацией 10 мкг/см3;
- натрия сульфат безводный, х.ч. по ГОСТ 4166;
- натрия гидрокарбонат, ч.д.а., ГОСТ 4201;
- фосфорно-вольфрамовая кислота х. ч., 40%-ный водный раствор;
- мочевина по действующей нормативной документации;
- метиламин по действующей нормативной документации;
- метилрот по действующей нормативной документации.

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 системы 
обеспечения единства измерений.

8 Проведение испытаний методом газожидкостной хроматографии

8.1 Подготовка к испытанию

8.1.1 Подготовка эфирного раствора диазометана
Подготовка к определению связана с получением диазометана из 

нитрозометилмочевины. Для этого во взвешенную литровую круглодонную колбу 
помещают 200 г 24 %-ного водного раствора метиламина (метиламин используется либо в 
виде водного раствора, либо в виде хлоргидрата) и добавляют при охлаждении 155 см3
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концентрированной соляной кислоты до кислой реакции (индикатор метилрот). Затем 
приливают такое количество воды, чтобы масса содержимого колбы достигла 500 г, и 
прибавляют 300 г мочевины. После этого содержимое колбы осторожно кипятят с 
обратным холодильником 2 ч 45 мин и энергично 15 мин. Раствор в колбе охлаждают до 
комнатной температуры, растворяют в нем 110 г 95%-ного азотнокислого натрия и 
охлаждают до 0 °С. В 3-литровом стакане готовят смесь 600 г льда и 100 г 
концентрированной серной кислоты, охлаждают содержимое стакана смесью льда и соли. 
В этот стакан при перемешивании приливают содержимое колбы (холодный раствор 
метилмочевины и нитрата натрия) с такой скоростью, чтобы температура не поднималась 
выше 0 °С. Получение нитрозометилмочевины проходит по следующим реакциям:

CH3NH2 НС1 + H2N CO NH2 -> СНз—NH—СО—NH2 + NH4CI;
СН3—NH—СО—NH2 + HNO2 -> СНз—N(N0) — СО—NH2 + Н20.

Нитрозометилмочевина всплывает на поверхность в виде мелких кристаллов, 
которые немедленно отфильтровывают на воронке Бюхнера и хорошо отсасывают под 
вакуумом. Затем кристаллы на фильтре размешивают до образования пасты с 50 см3 
холодной дистиллированной воды, отсасывают и сушат в вакуум-эксикаторе. Выход 
нитрозометилмочевины от 66 % до 72 % (105 ± 115) г от теоретического. Полученную 
таким образом нитрозометилмочевину можно хранить в холодильнике длительное время. 
При температуре выше 20 °С ее не следует хранить более 1 ч. При температуре 30 °С 
нитрозометилмочевнпа может разложиться с выделением газообразных продуктов.

Получение диазометана из нитрозометилмочевины проходит по следующей 
реакции:

CH3N(NO)—СО—NH2 + КОН -*• CH2N2 + KCNO + 2Н20.

В круглодонную колбу на 100 см3 помещают 3 см3 50 %-ного водного раствора 
едкого кали и 10 см3 диэтилового эфира. Смесь охлаждают до 5 °С, после чего при 
взбалтывании прибавляют 1 г нитрозометилмочевины, колбу присоединяют к 
холодильнику, нижний конец которого снабжен алонжем с отводом, проходящим через 
резиновую пробку и погруженным в слон эфира на дне приемника. Приемник охлаждают 
смесью льда и соли.

Реакционную колбу помещают на водяную баню, нагретую до 50 °С. Эфирный 
раствор в колбе доводят до кипения. Время от времени содержимое колбы перемешивают. 
Отгонку прекращают после получения первых капель бесцветного дистиллята.

8.1.2 Экстракция и очистка экстракта из воды
Пробу воды от 250 см3 до 1000 см3 помещают в делительную воронку, подкисляют 

соляной кислотой до pH 3, прибавляют 1 см3 стандартного раствора 2,4,5-Т с 
концентрацией 2,5 мкг/см3 и экстрагируют тремя порциями диэтилового эфира (100, 50 и 
50 см3). Объединенный эфирный экстракт переносят в делительную воронку и 
экстрагируют 3 %-ным водным раствором бикарбоната натрия (или 5 %-ным водным 
раствором гидроортофосфата натрия) (трижды по 50 см3). Объединенный водный раствор 
промывают двумя порциями эфира (или гексана) по 50 см3, отбрасывают этот эфир 
(гексан), а водный раствор подкисляют соляной кислотой до pH 3 и трижды экстрагируют 
диэтиловым эфиром по 50 см3.

Объединенный эфирный экстракт сушат над безводным сульфатом натрия (5 - 10) г 
от 15 мин до 30 мин при периодическом встряхивании и удаляют растворитель на 
ротационном испарителе в грушевидной колбе на 100 см3, причем последние порции 
растворителя удаляют током сухого воздуха. Сухой остаток в колбе метилируют,
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используя диметилсульфат или диазометан.
8.1.3 Метилирование диметил сульфатом
К сухому остатку в колбе приливают 3 см3 5 %-ного раствора диметил сульфата в 

абсолютном метиловом спирте, тщательно ополаскивают стенки колбы, прибавляют 1 г 
безводного сульфата натрия, присоединяют обратный холодильник и помещают на 
водяную баню с температурой 55 °С на 10 мин. После окончания реакции метилирования 
содержимое колбы охлаждают под водопроводной водой, приливают 3 см3 насыщенного 
раствора хлористого натрия, 1 см3 гексана, энергично встряхивают в течение 2 мин и 
после расслоения фаз вводят в хроматограф 3 мкл гексанового слоя.

8.1.4 Метилирование диазометаном
К сухому остатку в колбе приливают эфирный раствор диазометана до появления 

желтоватой окраски (при этом встряхивают содержимое колбы) и оставляют на 10 мин. 
Затем диэтиловый эфир удаляют током сухого воздуха, а остаток растворяют в от 0,5 см3 
до 1,0 см3 гексана и вводят в хроматограф от 1 мкл до 5 мкл раствора.

8.2 Хроматографирование

8.2.1 Условия хроматографирования на примере газового хроматографа:
- стеклянная спиральная колонка (длина 2 м, внутренний диаметр 3 мм), заполненная 

хроматоном-N (0,16 - 0,20) мм, силанизированным DMCS, с 5 % SE-30.
- скорость газа-носителя (азот особой чистоты) через колонку 50 см3/мин, скорость 

продувочного газа (азот особой чистоты) через детектор 150 см3/мин.
- температура термостата колонок 170 °С, испарителя 220 °С, термостата детектора 

220 °С.
- абсолютное время метилового эфира 2,4-Д в данных условиях удерживания 4 мин.
8.2.2 Хроматографирование одной пробы проводят дважды. Измеряют на 

хроматограммах высоты пиков или площади метиловых эфиров 2,4-Д и 2,4,5-Т, 
вычисляют средние значения отношений этих высот (площадей) из параллельных 
определений и по уравнению градуировочного графика находят содержание 2,4-Д в воде.

Возможна обработка хроматограмм автоматически под управлением ПК с 
программным обеспечением на используемый хроматограф. С помощью компьютерной 
системы обработки хроматографической информации проводят количественный обсчет 
хроматограмм. На основании обработанных данных определяют градуировочную за­
висимость высот (площадей) пиков градуировочных растворов от концентрации пестицида 
в этих растворах.

8.2.3 Для построения градуировочного графика к пробам воды приливают 5, 10, 15 и 
20 мкг 2,4-Д (в виде раствора в метиловом спирте), 1 см3 стандартного раствора 2,4,5-Т с 
содержанием 2,5 мкг/см3 и далее поступают по п. 8.2.2.

8.2.4 Измеряют на хроматограммах высоты (площадей) пиков метиловых эфиров
2,4-Д и 2,4,5-Т, вычисляют среднее значение отношений этих высот (площадей) из 
параллельных определений, строят график зависимости отношения высот (площадей) 
хроматографических пиков метиловых эфиров 2,4-Д и 2,4,5-Т от содержания 2,4-Д в воде 
(мг/дм3). Полученный градуировочный график обрабатывают по методу наименьших 
квадратов и получают уравнение градуировочной прямой в виде формулы:

V = А + ВХ, (1)

где V - отношение высот хроматографических пиков метиловых эфиров 2,4-Д и
2,4,5-Т;

X - содержание 2,4-Д в воде, мг/дм3;
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А и В - коэффициенты, которые получают при обработке градуировочного графика 
по методу наименьших квадратов.

ПРИМЕЧАНИЕ Чтобы повысить надежность идентификации 2,4-Д, для анализа проб целесообразно 
использовать колонки с неподвижными фазами различной полярности (например, SE-30 и ХЕ-60, SE-30 и 
OV-17). Условия хроматографирования при использовании фенилметилсиликона OV-17 следующие: 
стеклянная спиральная колонка (длина 2 м, внутренний диаметр 3 мм), заполненная хроматоном-N (от 
0,16 мм до 0,20 мм), силанизированным DMCS, с 5% OV-17. Скорость тока газа-носителя (азот особой 
чистоты) через колонку 50 см3/мин, скорость тока продувочного газа (азот особой чистоты) через детектор 
150 см3/мин. Температура испарителя 220 °С, термостата колонок 200 °С, термостата детектора 220 °С. 
Относительное время удерживания метилового эфира 2,4-Д в этих условиях 0,63. Абсолютное время 
удерживания 7 мин.

8.3 Экстракция и очистка

8.3.1 Экстракция и очистка экстракта из травы, сена, зерна
Навеску травы 50 г гомогенизируют в 150 см3 дистиллированной воды, гомогенат 

количественно переносят в круглодонную колбу на 1 дм3 и приливают 38 см3 
концентрированной соляной кислоты. Навеску измельченного зерна (50 г) соломы или 
сена (по 10 г) помещают в круглодонную колбу на 1 дм3 и приливают 150 см3 2 моль/дм3 
раствора соляной кислоты. К подготовленным образцам добавляют по 1 см3 стандартного 
раствора 2,4,5-Т с концентрацией 2,5 мкг/см3, перемешивают, к колбе присоединяют 
обратный холодильник и помещают на кипящую водяную баню на 1 ч.

После охлаждения гидролизат фильтруют через бумажный фильтр на воронке 
Бюхнера, промывают осадок на фильтре без перемешивания тремя порциями по 30 см3 
2 моль/дм3 водного раствора соляной кислоты. К фильтрату добавляют 40 %-ный водный 
раствор фосфорно-вольфрамовой кислоты до 2 %-ной концентрации и фильтруют через 
бумажный фильтр на воронке Бюхнера. Осадок на фильтре трижды промывают 
2 моль/дм3 водным раствором соляной кислоты порциями по 30 см3. Объединенный 
фильтрат переносят в делительную воронку и экстрагируют тремя порциями диэтилового 
эфира (общий объем эфира равен объему фильтрата). Эфирный экстракт промывают 
небольшими количествами от 15 см3 до 20 см3 дистиллированной воды до нейтральной 
реакции промывных вод и затем экстрагируют тремя порциями (по 50 см3) 5%-ного 
водного раствора гидроортофосфата натрия (или раствора бикарбоната натрия).

Водные экстракты объединяют, подкисляют концентрированной соляной кислотой 
до pH 1 и экстрагируют тремя порциями диэтилового эфира (75 + 50 + 50) см3. 
Объединенный эфирный экстракт после промывания небольшими от 15 см3 до 20 см3 
порциями дистиллированной воды до нейтральной реакции промывных вод сушат над 
безводным сульфатом натрия от 5 г до 10 г от 15 мин до 30 мин при периодическом 
встряхивании и растворитель удаляют на ротационном испарителе в грушевидной колбе 
на 100 см3, последние порции растворителя удаляют током сухого воздуха.

Сухой остаток растворяют в 0,5 см3 ацетона, и раствор наносят в виде полосы на 
стеклянную пластинку (5 см х 20 см) с тонким слоем (0,4 мм) силикагеля КСК и дважды 
хроматографируют в системе растворителей гексан - диэтиловый эфир - муравьиная 
кислота (50:50:2). Затем снимают силикагель с пластинки площадью 1 см2 с Rf 2,4-Д 
равной 0,5 - 0,6 и количественно переносят в коническую колбу с притертой пробкой на 
50 см3. Смачивают силикагель в колбе 1 см3 дистиллированной воды, приливают от 4 см3 
до 5 см3 ацетона, встряхивают от 1 мин до 2 мин и фильтруют через бумажный фильтр. 
Обработку силикагеля ацетоном проводят еще трижды. Объединенный ацетоновый 
экстракт сушат над безводным сульфатом натрия, удаляют растворитель на ротационном 
испарителе, затем проводят метилирование образца и газохроматографическое 
определение 2,4-Д по 8.2.2.
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Для построения калибровочного графика в пробы травы, зерна, сена или соломы 
вносят 10; 15; 20 и 25 мкг 2,4-Д в виде раствора в метиловом спирте, 1 см3 стандартного 
раствора 2,4,5-Т с содержанием 2,5 мкг/см3 и далее поступают по 8.2.2, и 8.2.4.

8.3.2 Экстракция и очистка экстракта из сухой почвы
8.3.2.1 Пробу сухой почвы 100 г, растертой и просеянной через сито с отверстиями 

размером 1 мм, помещают в коническую колбу на 500 см3 с пришлифованной пробкой, 
приливают от 25 см до 35 см дистиллированной воды, 5 см концентрированной соляной 
кислоты, 1 см3 стандартного раствора 2,4,5-Т с содержанием 2,5 мкг/см3, тщательно 
перемешивают, прибавляют 150 см3 ацетона и помещают на аппарат для встряхивания на 
1 ч.

8.3.2.2 Затем растворитель отфильтровывают под вакуумом на воронке Бюхнера 
через бумажный фильтр, почву на фильтре трижды промывают ацетоном по 20 см3. После 
этого ацетон удаляют на ротационном испарителе, остаток из колбы переносят в 100 см3 
дистиллированной воды в делительную воронку, экстрагируют тремя порциями 
диэтилового эфира (75; 50 и 50 см3) и далее поступают по 8.1.2, 8.2.2.

Для построения градуировочного графика в пробы почвы вносят 10; 15; 20 и 25 мкг
2,4-Д в виде раствора в метиловом спирте, 1 см3 стандартного раствора 2,4,5-Т с 
содержанием 2,5 мкг/ см3 и далее поступают по 8.2.2, 8.2.4.

8.3.3 Экстракция и очистка экстракта из влажной почвы
Пробу влажной почвы от 100 г до 200 г помещают в коническую колбу на 500 см3 с 

притертой пробкой, приливают от 5 см3 от 10 см3 концентрированной соляной кислоты, 
1 см3 стандартного раствора 2,4,5-Т с содержанием 2,5 мкг/см3, от 150 см3 до 300 см3 
ацетона, тщательно перемешивают, помещают на аппарат для встряхивания на 1 ч и далее 
поступают по 8.3.2.2; далее по 8.1.2; далее по 8.2.2.

8.3.5 Экстракция и очистка экстракта из молока
В пробу молока от 25 см3 до 50 см3 вносят 1 см3 стандартного раствора 2,4,5-Т с 

концентрацией 2,5 мкг/см3, прибавляют концентрированную соляную кислоту от 4,4 см3 
до 8,8 см3, помещают в круглодонную колбу на 250 см3, присоединяют обратный 
холодильник и помещают на кипящую водяную баню на 1 ч для гидролиза. После 
охлаждения в колбу приливают 15 см3 40 %-ного водного раствора фосфорно­
вольфрамовой кислоты, тщательно встряхивают, затем добавляют 100 см3 
дистиллированной воды и содержимое фильтруют под вакуумом на воронке Бюхнера. 
Остаток на фильтре промывают 2 моль/дм3 водным раствором соляной кислоты, фильтрат 
экстрагируют диэтиловым эфиром трижды по 50 см3. Объединенный эфирный экстракт 
сушат над безводным сульфатом натрия от 5 г до 10 г от 15 мин до 30 мин при 
периодическом встряхивании и удаляют растворитель на ротационном испарителе в 
грушевидной колбе на 100 см3, причем последние порции растворителя удаляют током 
сухого воздуха. Остаток растворяют в от 0,5 см3 до 1,0 см3 гексана и вводят в хроматограф 
от 1 мкл до 5 мкл раствора по 8.2.2.

Для построения градуировочного графика в пробе молока 25 см3 до 50 см3 вносят 2, 
5, 10 и 20 мкг 2,4-Д (в виде раствора в метиловом спирте), 1 см3 стандартного раствора
2.4.5- Т с содержанием 2,5 мкг/ см3, концентрированную соляную кислоту от 4,4 см3 до 8,8 
см3 и далее поступают по 8.2.2; 8.2.4.

8.3.6 Экстракция и очистка экстракта из сливочного масла
Пробу масла 25 г растворяют в 100 см3 гексана, вносят 1 см3 стандартного раствора

2.4.5- Т с содержанием 2,5 мкг/см3, помещают в двугорлую круглодонную колбу на 
500 см3, приливают 100 см3 6 моль/дм3 соляной кислоты, присоединяют обратный 
холодильник и помещают на кипящую водяную баню на 1 ч, перемешивая содержимое 
колбы с помощью электромешалки. После охлаждения содержимого колбы, слои 
разделяют в делительной воронке и водный слой экстрагируют диэтиловым эфиром 2 раза
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по 50 см3. Гексановый слой экстрагируют 100 см3 6 моль/дм3 соляной кислоты. Затем 
водный слой экстрагируют диэтиловым эфиром дважды по 50 см3 и данный экстракт 
объединяют с первоначальным эфирным экстрактом. После этого из объединенного 
эфирного экстракта 2,4-Д извлекают 0,4 моль/дм3 йодным раствором бикарбоната натрия 
и далее поступают так, как описано при определении гербицида в молоке.

Для построения градуировочного графика в пробы масла 25 г, растворенные в 
100 см3 гексана, вносят 1 см3 стандартного раствора 2,4,5-Т с концентрацией 2,5 мкг/ см3, 
10, 15, 20 и 25 мкг 2,4-Д в виде раствора в метиловом спирте. Далее поступают по 8.2.2; 
8.2.4.

8.3.7 Экстракция и очистка экстракта из мяса.
Пробу мяса от 25 г до 50 г измельчают с помощью мясорубки, помещают в 

двугорлую круглодонную колбу на 500 см3, вносят 1 см3 стандартного раствора 2,4,5-Т с 
концентрацией 2,5 мкг/см3, приливают от 100 см3 до 200 см3 6 моль/дм3 соляной кислоты, 
присоединяют обратный холодильник и помещают на водяную баню (с температурой 
100 °С) на 1 ч, перемешивая содержимое колбы с помощью электромешалки. После 
охлаждения в колбу приливают 15 см3 40 %-ного водного раствора фосфорно­
вольфрамовой кислоты, 100 см3 дистиллированной воды и содержимое колбы фильтруют 
под вакуумом на воронке Бюхнера. Остаток на фильтре промывают 2 моль/дм3 водным 
раствором соляной кислоты, фильтрат экстрагируют диэтиловым эфиром трижды по 
50 см3. Объединенный эфирный экстракт сушат над безводным сульфатом натрия 
от 5 г до 10 г от 15 мин до 30 мин при периодическом встряхивании и удаляют рас­
творитель на ротационном испарителе в грушевидной колбе на 100 см3, причем последние 
порции растворителя удаляют током сухого воздуха. Остаток растворяют в от 0,5 см3 до 
1,0 см3 гексана и вводят в хроматограф от 1 мкл до 5 мкл раствора по 8.2.2.

Для построения градуировочного графика в пробы мяса вносят 1 см3 стандартного 
раствора 2,4,5-Т с содержанием 2,5 мкг/см3, 10, 15, 20 и 25 мкг 2,4-Д в виде раствора в 
метиловом спирте и далее поступают по 8.2.2; 8.2.4.

8.4 Обработка результатов
Содержания 2,4-Д в пробах (X, мг/дм3 или мг/кг) определяют по формуле:

V -  А 
В (2)

где V - отношение высот (площадей) хроматографических пиков метиловых эфиров
2,4-Д и 2,4,5-Т;

А и В - коэффициенты, которые получают при обработке градуировочных графиков 
по методу наименьших квадратов.
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9 Проведение испытаний методом тонкослойной хроматографии

9.1 Подготовка проявляющего реактива
В мерную колбу на 100 см3 помещают 0,5 г азотнокислого серебра, 5 см3 

дистиллированной воды, 7 см3 аммиака (25 %-ный водный раствор) и доводят до метки 
ацетоном.

9.2 Экстракция и очистка экстрактов
При количественном определении содержания 2,4-Д методом тонкослойной 

хроматографии подготовку образца и очистку экстракта проводят таким же образом как 
при анализе гербицида газохроматографическим методом, за исключением того, что 2,4,5- 
Т в пробы не вносят.

Полученный после очистки объединенный эфирный экстракт сушат над безводным 
сульфатом натрия и упаривают растворитель на ротационном испарителе в грушевидной 
колбе на 100 см3 до небольшого объема (1-2)  см3.

9.3 Хроматографирование
Упаренный экстракт с помощью капилляра или медицинского шприца на 1 см3 

количественно наносят на хроматографическую пластинку (9 см х12 см) с тонким слоем 
силикагеля КСК, закрепленного гипсом. Затем на хроматографическую пластинку наносят 
2,5 мкг и 10 мкг 2,4-Д в виде раствора ацетона и проводят хроматографирование в системе 
растворителей эфир (или гексан) - диэтиловый эфир - муравьиная кислота (50:50:2). После 
окончания процесса хроматографирования пластинку извлекают из хроматографической 
камеры и сушат на воздухе в вытяжном шкафу. Для обнаружения зоны локализации 2,4-Д 
пластинку обрабатывают раствором азотнокислого серебра в смеси с дистиллированной 
водой, аммиаком и ацетоном, сушат и облучают ультрафиолетовым светом в течение от 
10 мин до 15 мин.

Если в пробе есть 2,4-Д, то на пластинке появляется серо-черное пятно на белом, 
фоне с величиной Rf 0,5. Количественное определение 2,4-Д проводят путем визуального 
сравнения размера и интенсивности окраски пятен стандарта с пятном пробы. 
Минимально детектируемое количество 2,4-Д на хроматографической пластинке 1 мкг.

Перед проведением серийных анализов необходимо определить открываемость 
метода, т. е. процент возврата 2,4-Д из контрольных проб, к которым предварительно 
были добавлены различные количества гербицида.

Для повышения надежности идентификации 2,4-Д, особенно при анализе проб с 
неизвестными обстоятельствами загрязнения, целесообразно после проведения 
газохроматографического определения содержания гербицида оставшуюся часть пробы 
анализировать с помощью тонкослойной хроматографии. Для этого гексановый экстракт 
наносят на хроматографическую пластинку (9 см х 12 см) с тонким слоем силикагеля КСК, 
рядом наносят от 2 мкг до 10 мкг метилового раствора 2,4-Д в виде раствора в гексане и 
хроматографируют в системе растворителей гептан - ацетон (9:3). Далее поступают так, 
как это описано выше. Величина Rf метилового эфира 2,4-Д 0,46 - 0,47.

Сочетание величины времени удерживания и величины Rf метилового эфира 2,4-Д в 
сравнении с этими же показателями, полученными для стандартного соединения, 
позволяет более надежно проводить определение остаточных количеств 2,4-Д в анализи­
руемых образцах.

9.4 Обработка результатов при тонкослойной хроматографии
Для определения содержания 2,4-Д в пробе (X, мг/дм3 или мг/кг) методом 

тонкослойной хроматографии применяют следующую формулу:
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(3)

где А - количество 2,4-Д в пробе, найденное сравнением со стандартом, мкг;
Р - объем или масса пробы, см3 или г.
Для определения содержания в пробе натриевой, диметилдиэтил- или 

триэтаноламинных солей 2,4-Д полученный результат необходимо соответственно 
умножить на 1,1; 1,46 и 1,67.

10 Проведение испытания обращено-фазовой высокоэффективной жидкостной 
хроматографией по определению 2,4-Д в воде

10.1 Приготовление элюента
Элюирующая смесь вода - метанол в объемном соотношении 7:3 готовится заранее, 

перед проведением хроматографического анализа. Цилиндром вместимостью 100 см3 
отмеряют 70 см3 дистиллированной воды, которую выливают в плоскодонную колбу с 
пришлифованной пробкой вместимостью 100 см3; туда же приливают 30 см3 метанола, 
колбу закрывают пробкой, содержимое перемешивают при легком взбалтывании и дают 
смеси отстояться в течение от 30 мин до 40 мин., после чего фильтруют в сосуд для 
элюента. Элюент отстаивают еще некоторое время (до прекращения образования 
пузырьков воздуха на стенках сосуда) и приступают к подготовке хроматографической 
системы прибора к анализу.

10.2 Подготовка хроматографической системы к проведению определения 2,4-Д. 
Подготовку прибора к хроматографическому анализу начинают с промывки насоса 
свежеприготовленным элюентом, после чего насос заполняют элюирующей смесью вода - 
метанол (7:3) и приступают к промывке хроматографической системы и заполнению 
кюветы сравнения элюентом. Подготовка хроматографа продолжается до установления 
равномерного нулевого выходного сигнала детектора и снижения шумов до минимума.

10.3 Экстракция препарата из анализируемой пробы
Чистую пробу воды (прозрачная и бесцветная) фильтруют через складчатый фильтр 

и проводят хроматографический анализ неочищенной пробы, вводя в колонку от 5 мкл до 
40 мкл (вводимый объем берется по усмотрению оператора, но не более 40 мкл).

Если проба воды грязная (мутная и окрашена или содержит сопутствующие примеси 
природных органических соединений, других пестицидов, влияющих на проведение 
анализа), поступают следующим образом: 100 см3 отфильтрованной пробы помещают в 
плоскодонную коническую колбу вместимостью 250 см3, туда же добавляют 4 г 
гидрокарбоната натрия, взвешенного на технических весах, и, при перемешивании 
раствора, его растворяют в пробе, после чего содержимое колбы переносят в делительную 
воронку вместимостью 250 см3. Для удаления из пробы влияющих на анализ примесей 
проводится их переэкстракция сначала в хлороформ (2 раза по 25 см3), а затем в н-гексан 
(2 раза по 25 см3) при взбалтывании содержимого воронки в течение 1 мин. Растворители, 
содержащие сопутствующие примеси пробы, отбрасывают, а водный раствор сливают в 
колбу вместимостью 250 см3 и постепенно приливают туда 1 см3 хлористоводородной 
кислоты, раствор перемешивают при легком взбалтывании. После прекращения 
выделения углекислого газа раствор переносят в делительную воронку и проводят 
переэкстракцию 2,4-Д в диэтиловый эфир (2 раза по 20 см3) в течение 1 мин. Водный 
раствор отбрасывают, а объединенный эфирный экстракт отмывают дистиллированной 
водой (до нейтрального pH), фильтруют через прокаленный сульфат натрия в 
круглодонную колбу со шлифом вместимостью 100 см3, упаривают на ротационном 
испарителе от 30 °С до 35 °С до небольшого объема, переносят в мерную пробирку и
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упаривают в токе азота особой чистоты досуха. Сухой остаток пробы растворяют в 0,2 см3 
дистиллированной воды и проводят хроматографический анализ.

10.4 Условия хроматографирования:
Подготовку хроматографа к работе осуществляют в соответствии с руководством по 

эксплуатации.
Количественное определение 2,4-Д проводят при следующих условиях 

хроматографирования: неподвижная фаза -  «Силасорб С», 5 мкм; подвижная фаза - вода с 
метанолом в объемном соотношении 7:3.

Рекомендуемые условия хроматоргафирования:
- скорость элюирующего потока - 200 мкл/мин.;
- поддиапазон чувствительности измерений - 0,2 А;
- время измерения выходного сигнала - 0,6 с;
- длина волны поглощения светового потока - 280 нм;
- объем удерживания - 235 мкл.

ПРИМЕЧАНИЕ Допускается изменять у сл о ви я  хроматографирования при обеспечении выполнения 
анализа с метрологическими характеристиками, устан овл ен н ы м и  в настоящем стандарте.

10.5 Хроматографирование
После окончания подготовки прибора к анализу проводится хроматографирование 

градуировочного раствора 2,4-Д (10 мкг/см3) в объеме от 5 мкл до 40 мкл (5, 10, 15, 20, 30, 
40 мкл), а затем пробы воды в объеме, необходимом для обнаружения препарата (но не 
более 40 мкл), как в несконцентрированной, так и в сконцентрированной (при 
необходимости) пробе. Если содержание в пробе находится за пределом верхней границы 
обнаружения, часть ее разбавляют в определенном объеме дистиллированной воды и 
анализ повторяют при тех же условиях хроматографирования.

10.6 Обработка результатов анализа
Используя программное обеспечение к прибору или компьютерные программы, 

предназначенные для обработки градуировочных характеристик проводят количественное 
определение 2,4-Д проводят методом соотношения со стандартами, путем сравнения 
площадей пиков в анализируемом образце воды и стандартном растворе по формуле:

S 2P
(4)

где Si - площадь пика 2,4-Д в пробе, кв. мм;
S2  - площадь пика стандартного раствора, кв. мм;
С - концентрация стандартного раствора, мкг/см3;
V - объем анализируемой пробы, см3;
Р - конечный объем исходной пробы, см3.

10.7 Контроль стабильности градуировочной характеристики
Контроль стабильности градуировочной характеристики проводят ежедневно. В 

качестве средства контроля используют один из градуировочных растворов по 13.3. 
Градуировочную характеристику считают стабильной, если расхождения между заданным 
и измеренным значениями массовой концентрации 2,4-Д не превышает допускаемого 
относительного расхождения 10 %.

В случае превышения допускаемых расхождений выясняют причины и проводят 
повторную градуировку прибора, используя свежеприготовленные градуировочные 
растворы.

13



СТ РК 2010-2010

10.8 Контроль стабильности времени удерживания
Контроль стабильности времени удерживания 2,4-Д проводят по хроматограммам 

градуировочного раствора по п. 13.5, который анализируют от 2 раз до 3 раз в течение 
рабочего дня, чередуя с анализом рабочих проб. При этом отклонение значений времени 
удерживания от первоначального должно быть не более 10 % .

10.9 За результат измерений массовой концентрации 2,4-Д в воде принимают 
среднеарифметическое значение результатов двух параллельных определений в двух 
аликвотных пробах воды. Приемлемость результата определения оценивают исходя из 
условия, что он менее или равен г (значение предела повторяемости).

10.10 При получении результатов измерений в двух лабораториях результат 
измерений считают удовлетворительным при выполнении условия, что он менее или 
равен R (значение предела воспроизводимости).

10.11 Метрологическая характеристика
Метод обеспечивает получение результатов измерения с метрологическими 

характеристиками, не превышающими значений, приведённых в Таблице 1 при 
доверительной вероятности Р = 0,95.

Таблица 1 - Метрологическая характеристика метода

Диапазон измерений 
массовой концентрации 

2,4-Д, мг/дм3

Границы интервала, в 
котором относительная 

погрешность находится с 
доверительной 

вероятностью Р = 0,95, %

Относительное 
значение предела 

повторяемости г, % 
прип = 2

Относительное значение 
предела

воспроизводимости R, 
%, при п = 2

От 0,7 и 0,002 включ 26 28 33

11 Контроль точности измерений

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

12 Оформление протокола испытаний

Результаты испытаний регистрируются в протоколе испытаний, который оформляют 
в соответствии требованиями СТ РК ИСО/МЭК 17025.
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