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РД 52.18.180—2001

РУКОВОДЯЩИЙ ДОКУМЕНТ

МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ

Определение массовой доли галоидорганических пестицидов 
п , п'-ДДТ, а, п'-ДДЭ, альфа-ГХЦГ, гамМа-ГХЦГ, 

трифлуралина в пробах почвы.

Методика выполнения измерений 
методом газожидкостной хроматографии

Дата введения 2002—01—01

1 Область применения

1.1 Настоящие методические указания устанавливают мето­
дику-выполнения измерений (МВИ) массовой доли галоидорга- 
нических пестицидов /I, п'-ДДТ, л, n '-ДДЭ, альфа-ГХЦГ, гам- 
ма-ГХЦГ, трифлуралина (далее пестициды) в объединенных про­
бах (далее проба) почвы методом газожидкостной хроматографии 
и предназначены для использования в лабораториях, осуществ­
ляющих наблюдения за загрязнением почв остаточным количе­
ством пестицидов.

1.2 Методика позволяет определить массовую долю пестици­
дов в следующих диапазонах, мг/кг:

— для п , /г'-ДДТ от 0,01 до 10,00;
— для /г, n '-ДДЭ от 0Д05 до 10,00;
— для альфа-ГХЦГ от 0,01 до 10,00;
— для гамма-ГХЦГ от 0,01 до 10,00;
— для трифлуралина от 0,05 до 10,00.

2 Нормативные ссылки

2.1 В настоящих методических указаниях использованы 
ссылки на следующие стандарты:
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ГОСТ 12.1.007—76 ССБТ. Вредные, вещества. Классификация 
и общие требования безопасности

ГОСТ 17.0.0.02—79 Охрана прцроды. Метрологическое обес­
печение контроля загрязнения атмосферы, поверхностных вод. и 
почвы. Основные положения

ГОСТ 17.4.3.01—83 Охрана природы. Почвы. Общие требова­
ния К отбору проб

ГОСТ 17.4.3.03-—85 Охрана природы. Почвы. Общие требова­
ния к методам определения загрязняющих веществ

П р и м е ч а н и е  — Ссылки на остальные стандарты приведены в 
разделе 4.

3 Характеристики погрешности измерений

3.1 При величинах предельно допустимых концентраций 
(ПДК) [1], приложение Б, и диапазонах значений массовых до­
лей, указанных в таблице 1, погрешность измерений соответст-' 
вует характеристикам, приведенным в таблице 1.

Таблица 1

Наименование
пестицида

пдк,
мг/кг

Диапазон 
измеряемых 

значений 
массовой 

доли, мг/кг

Характеристика

случайной
составляющей
погрешности
(показатель

воспроизводи­
мости)

а (Л), мг/кг

погрешности 
(Показатель 
точности) Л 

при Р * 0,95, 
мг/кг.

п, п'-ДДТ 0,1 сум­ От 0,01 до 10,0 0Д9 • X* 0,38 ■ X
п, л'-ДДЭ марно От 0,01 до 10,0 0,20 • X 0,40 • X
Альфа-ГХЦГ о д От 0,01 до 10,0 0,26 • X 0,50 • X
Гамма-ГХЦГ о д От 0,01 до 10,0 0,26 • X 0,50 * X
Трифлуралин од** От 0,05 до 10,0 0,19 • X 0,38 ■ X

— измеренное значение массовой доли пестицида.
Для трифлуралина приведена ориентировочно допустимая концентрация.
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4 Средства измерений,, вспомогательные 
устройства, материалы и реактивы

4.1 При выполнении измерений, применяют следующие сред­
ства измерений:

— весы лабораторные с наибольшим пределом взвешивания 
500 i  и пределом допустимой погрешности не более ± 38 мг — 
ГОСТ 24104—88;

— весы .аналитические с наибольшим пределом взвешивания 
200 г и пределом допустимой погрешности не более ± 0,75 мг*— 
ГОСТ 24104—88;

— хроматограф газовый с детектором по типу электронного 
захвата (далее хроматограф) — ТУ 1.550.150—85;

— микрошприцы типа МШ-10М вместимостью 1; 10 мкл — 
ТУ 2.833.106—90;

— цилиндры мерные исполнения 3 вместимостью 25; 50; 100; 
250 мл — ГОСТ 1770—74;

— колбы мерные исполнения 1 вместимостью 25; 50; 100; 
250 мл 2-го класса точности — ГОСТ 25336—82;

— пипетки исполнения 8 вместимостью 0,2 мл; исполнения 4 
вместимостью 2 мл; исполнения 6 вместимостью 5; 10 мл 2-го 
класса точности — ГОСТ 29227—91;

— пробирки исполнения 2 вместимостью 10; 15; 20 мл с це­
ной деления ОД мл — ГОСТ 25336—82;

— термометр ртутный стеклянный лабораторный с диапазо­
ном измерения от 0 до 150 *С и ценой деления 1 °С.

Пр и м е ч а н и е  — Допускается применение средств измерений дру; 
того типа, обеспечивающих необходимую точность измерений.

4.2 При выполнении измерений применяют следующие вспо­
могательные устройства:

— колонки газохровдатог’рафические стеклянные длиной от 
1 до 2 м с внутренним диаметром 2 мм (далее колонки) — 
ТУ 1.550.150—85;

— колбы конические вместимостью 100; 250 мл —
ГОСТ 25336—82;

— воронки делительные вместимостью 25; 100; 250 м л — 
ГОСТ 25336—82;

— стаканы исполнения 1 вместимостью 50; 100; 250; 
400 мл — ГОСТ 25236—82;
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— стаканчики для взвешивания (бкжеы) — ГОСТ 25336—82;
— бумага фильтровальная лабораторная ГОСТ 12026—76;
— воронки лабораторные типа В диаметром от 50 др 80 мм — 

ГОСТ 25336—82;
— баня водяная — ТУ 64-1-2850-76;
— колбы круглоДонные исполнения.1 вместимостью 250 мл — 

ГОСТ 25336—82;
— колбы Г-образные вместимостью от 40 до 60 мл для кон­

центрирования гексановых экстрактов (рисунокЛ);
— колбы о оттянутым донышком исполнения 0 вместимостью 

50 мл — ГОСТ 25336—82;
— аппарат для перегонки органических растворителей (рису­

нок 2) или колба Фаворского — ГОСТ 25336—82;

Рисунок 1 — Г-образнай колба для концентра* 
рования экстрактор
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— аппарат для встряхивания проб почвы типа АВУ-1 — 
ТУ 64-1-24И—72;

— м агнитная меш алка ММ-ЗМ — ТУ 25-11-834—73;
— центрифуга ЦЛС-3 — ТУ 5-375-4170—73;
— ротационный испаритель ИР-1 М2 — ТУ 25-1173.102—84;
— ш каф  суш ильны й с диаметром рабочей камеры 350 *± 5 мм 

и длиной 300 ± 5 мм, максимальной температурой разогрева 
200 С;

— плитка электрическая с закрытой спиралью мощ ностью 
800 Вт.

П р и м е ч а н и е  — Допускается- применение вспомогательных 
устройств другого типа, обеспечивающих необходимую точность изм ере­
ний.

1

I — поз для термометра; 2 — обратный холодильник; 3 — елочный деф­
легматору — аллонж

Рисунок 2 — Аиппрпт для тгерегонки органических раствори-,
тел ей
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4.3 При выполнении измерений применяют следующие реак­
тивы и материалы:

— азот газообразный особой чистоты 1-го сорта — 
ГОСТ 9293—82;

— ацетон, ч. д. а. — ГОСТ 2603—79;
— н-гексан, ч. — ТУ 6-09-3375-78, перегнанный;
— гептан эталонный, нормальный — ГОСТ-25828—83;
— эфир этиловый технический — ФС 42‘-3'643—*98, перегнан­

ный;
— спирт этиловый ректификованный высшей очистки — 

ГОСТ 5962—67 или спирт этиловый ректификованный техниче­
ский высший сорт — ГОСТ 18300—87, перегнанный;

— спирт изопропиловый абсолютизированный — ГОСТ 9805—84;
— вода дистиллированная — ГОСТ 6709—72;
— натрий сернокислый безводный (далее натрий сернокис­

лый), ч. д. а. — ГОСТ 4166—76;
— натрий сернистокислый, ч. д. а. — ГОСТ 195—77;
— аммоний хлористый, х. ч. — ГОСТ 3773—72;
— кислота серная (удельный вес 1,84), х.. ч. —

ГОСТ 4204—77;
— калия гидроокись, х. ч. — ГОСТ 24363—80;
— натрий углекислый кислый (далее натрий двууглекис­

лый), х. ч. —; ГОСТ 4201 — 79;
— тетрабутиламмоний (далее ТБА) сернокислый, 15 %-й 

раствор —*ТУ 6-09-06-719—77;
— бумага индикаторная универсальная — ТУ 6-09-184—76;
— вата — ГОСТ 5556—81, обезжиренная (промытая ацетоном 

и гексаном);
— хроматон N-AW-DMCS или N-AW-HMDS зернения от 

0,125 до 0,160 мм, или от 0,160 до 0,200 мм с нанесенной жидкой 
фазой SE-30 в количестве 5 %;

— хроматон N-AW-DMCS или N-AW-HMDS зернения от 
0,125 до 0,160 мм, или от 0,160 до 0,200 мм с нанесенной жидкой 
фазой ХЕ-30 в количестве-5 %;

— хроматон N-AW-DMCS или N-AW-HMD3 зернения от 
0,125 до 0,160 мм, или от 0,160 до 0,200 мм с нанесенной жидкой 
фазой SE-30 в количестве 5 % или ХЕ-60 в количестве. 5 %, или 
OV-17 в количестве 5 %;
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— стандартный раствор п , л'-ДДТ (4, 4'-ДДТ) с массовой кон­
центрацией 100 мкг/мл — ГСО 7302—96;

— стандартный раствор л, л'-ДДЭ (4, 4'-ДДЭ) с массовой кон­
центрацией 100 мкг/мл — ГСО 7301—96-;

— стандартный раствор альфа-ГХЦГ с массовой концентра­
цией 100 мкг/мл — ГСО 8024—94;

— стандартный раствор гамма.ГХЦГ с массовой концентра­
цией 100 мкг/мл — ГСО 7308—96;

— стандартный раствор трифлуралина (трефлана) с-массовой 
концентрацией 100 мкг/мл — ГСО 7317—96.

П р и м е ч а н и е  — Допускается применение реактивов и материа­
лов другого типа, обеспечивающих необходимую точность измерений.

5 Метод измерений

5.1 Метод измерений основан на извлечении пестицидов из 
почвы, их идентификации и количественном определении их 
массовой доли.

5.1.1 Извлечение пестицидов из почвы производится путем 
их экстракции ацетоном или смесью ацетона с гексаном и кон­
центрирования экстракта с последующей его очисткой серной 
кислотой.

5.1.2 Идентификацию пестицидов проводят по времени удер­
живания, устанавливаемому с помощью градуировочного рас­
твора.

5.1.3 Количественное определение массовой доли пестицидов 
проводят методом разржидкостной хроматографии с использова­
нием детектора типа электронного захвата с применением разде­
лительных фаз различной полярности путем сравнения высот 
пиков аналитических сигналов анализируемого и градуировоч­
ного растворов.

5.2 Минимально детектируемые количества пестицидов в 
аликвоте объемом 4 мкл составляют, нг:

— для nf л'-ДДТ.от 0,04 до 0,06;
— для л, n'-ДДЭ от 0,02 до 0,03;
— для альфа-ГХЦГ от 0,004 до 0,006;
— для гамма-ГХЦГ от 0,004 до 0,006;
— для трифлуралина от 0,05 до 0,10.
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6 Требования безопасности и охраны 
окружающей среды

6.1 Безопасность труда при проведении анализов обеспечива­
ют в соответствии с [2],

6.2 При рабс̂ те с вредныии веществами необходимо соблю­
дать требования ГОСТ 12.1.007.

6.3 При выполнении анализов необходимо соблюдать осто­
рожность при работе с концентрированной серной кислГотой, пес­
тицидами, органическими растворителями и другими химиче­
скими веществами. Недопустимо отбирать растворы в пипетку 
ртом.

■6.4 Оператор должен пройти инструктаж о мерах предосто­
рожности при работе с электрическими приборами. Помещение, 
в котором проводятся анализы, должно быть оборудовано при­
точно-вытяжной вентиляцией.

6.5 При приготовлении разбавленных растворов серной кис­
лоты необходимо строго соблюдать правила добавления серной 
кислоты в воду.

6.6 Сливы (отработанные растворы) органических раствори­
телей, кислот и щелочей категорически-запрещается выливать в 
канализацию.

6.7 Сливы помещают в отдельные стеклянные бутыли или 
пластмассовые канистры, которые хранят в соответствии с требо­
ваниями к хранению легковоспламеняющихся жидкостей и кис­
лот, изложенными в [2]. После заполнения емкости со сливами 
транспортируют на городскую свалку или сливают в специаль­
ные емкости, находящиеся на территории организации.

7 Требования к квалификации операторов
7.1 К выполнению измерений и обработке их результатов до­

пускаются лица (инженеры, техники или лаборанты со средним
Г Я 7ГТ,ТТ7^77_Т а Й п д я л в я Т Т П Л .Г Т Т С  7 7 7 7 7 7

готовку, имеющие навыки работы в химической лаборатории й 
ознакомленные с инструкцией по эксплуатации хроматографа, с 
помощью которого производят выполнение измерений.
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8 Условия выполнения измерений
8.1 Измерения следует выполнять при нормальных условиях:

Температура окружающего воздуха, С ................20 ±10
Относительная влажность
окружающего воздуха, % ............................... от 30 до 40
Атмосферное давление
кПа(ммрт. ст.) от 84 до 106 (от 630 др 795)
Напряжение питающей сети
переменного тока (50 Гц), В ................................  220 ±4,4

8.2 При выполнении измерений необходимо соблюдать требо­
вания ГОСТ 17.4.3.03.

8.3 Необходимым условием при выполнении измерений явля­
ется устранение влияния следующих мешающих факторов, при­
водящих к искажению аналитического сигнала:

— сопутствующих веществ, присутствующих в реактивах, 
фильтровальной бумаге, на стенках стеклянной посуды;

— присутствия в экстракте пробы почвы коэкстрактивных 
(попутно извлекающихся) веществ.

8.4 Устранение мешающих факторов проводят по 10.12

9 Подготовка к выдолнешно измерений
9.1 Отбор и храпение проб почвы

9.1.1 Отбор проб почвы для определения массовой доли пес­
тицидов производят по ГОСТ 17.4.3.01 и [3, 4].

9.1.2 Пробы хранят при нормальных условиях (по 8.1) только* 
в воздушно-сухом состоянии в упаковке из картона, ткани, крафт- 
бумаги или кальки в лабораторном помещении от 4 до 6 ме'с.

П р и м еч анис — Недопустимо использование емкостен из пласт­
массовых материалов для хранения проб.

9.1.3 Контроль условий хранения проб проводят по [5].

9.2 Подготовка цроб к анализу

9.2.1 Из воздушно-сухой пробы, отобранной по 9Д.1, отбира­
ют методом квартования пробу маобой от 200 до 300 г. Из нее 
тщательно удаляют корни и другие инородные частицы, почву 
растирают в фарфоровой ступке и просеивают через сито с диа­
метром отверстий 0,5 мм.

9
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9.2.2 Из пробы, приготовленной по 9.2.1, отбирают навеску 
пробы: на лабораторный весах взвешивают в химическом стака­
не одну навеску-пробы массой. 10 г и через химическую воронку 
помещают в круглодонную колбу вместимостью 250 мл с нор­
мальным шлифом № 29 (при экстракции нагреванием) или в ко­
ническую колбу вместимостью 250 мл (при экстракции встряхи*- 
ванием).

9.2.3 При подготовке к экстракции смесью гексана и ацетона 
нагреванием навеску пробы-помещают через химическую ворен- 
ку в круглодонную колбу вместимостью 250 мл, добавляют 3 мл 
дистиллированной воды, равномерно распределяя ее по поверх­
ности почвы. Круглодонную колбу закрывают притертой проб­
кой и оставляют закрытой от 20 до 28 ч.

9.2.4 При подготовке к экстракции смесью гексана и ацетона 
встряхиванием, навеску пробы помещают через химическую во­
ронку в коническую колбу вместимостью 250 мл, добавляют 
10 мл водного раствора хлористого аммония 1 %-й концентра­
ции. Коническую колбу закрывают притертой пробкой и остав­
ляют закрытой от 20 до 28 ч.

9.3 Приготовление рабочих растворов

9.3.1 Рабочий раствор смеси ТБА сернокислого с массовой 
концентрацией 34 мг/мл и натрия -сернистокислого с массовой 
концентрацией 250 мг/мл готовят следующим образом:

— в колбу вместимостью 250 мл помещают 11,3 мл раствора 
ТБА сернокислого 15 %-й массовой концентрации и добавляют
38,7 мл дистиллированной воды;

— на аналитических весах взвешивают в стакане 12,5 г на­
трия сернистокирлого и вводят в раствор ТБА сернокислого;

— полученный раствор помещают в делительную воронку 
вместимостью от 100 до 250 мл, отбирают 20 мл гексана и вводят 
его в делительную воронку с раствором;

— смёсь встряхивают вручную от 3 до 5 мищ
— после разделения слоев водный слой сливают в стакан, гек­

сановый слой отбрасывают в слив. Водный слой возвращают в де­
лительную воронку и еще дважды последовательно встряхивают 
с двумя порциймц гексана по 20 мл каждая;

10
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— очищенный гексаном водный расгвор смеси ТБА сернокис­
лого и натрия сёрнистокислого используют для обработки экст­
рактов почвы с целью устранения воздействия мешающих ве­
ществ — серы и сероорганических соединений.

П р и м е ч а н и е  — Приготовление водного раствора смеси ТБА сер­
нокислого и натрия сернистокислого и его очистку гексаном проводят в 
день обработки экстрактов почвы.

Q..3.2 Рабочий раствор серной кислоты 50 % ц массовой кон­
центрации готовят следующим образом:

— в коническую термостойкую колбу вместимостью 250 мл 
помещают §0 мл дистиллированной воды;

— отбирают 27 мл концентрированной серной кислоты п вво­
дят ее в дистиллированную воду, осторожно помешивая раствор 
стеклянной палочкой;

— полученный раствор охлаждают до комнатной температу­
ры.

9.3.3 Рабочий раствор серной кислоты 1 %-й массовой кон­
центрации готовят следующим образом:

— в мерную колбу вместимостью 50 мл помещают от 20 до 
30 мл дистиллированной воды;

— отбирают 1 мл раствора серной кислоты 50 %-й массовой 
концентрации, приготовленного по 9.3*2, и вводят его в дистил­
лированную воду, осторожно помешивая содержимое колбы кру­
говыми движениями;

— объем раствора доводят до метки на колбе дистиллирован­
ной водой.

9.3.4 Рабочей раствор‘аммония хлористого 1 'Й-й массрвои 
концентрации цли натрия двууглекислого 1 % -й массовой кон­
центрации готовят следующим образом:

— на технических весах взвешивают-в стакане-1 г аммония 
хлористого или натрия двууглекислого и помещают навеску в 
колбу вместимостью 250 1угл;

— отбирают 99 мл дистиллированной воды и вводят сс в ту 
же колбу*

— содержимое колбы перемешивают вращательными движ е­
ниям и до полного растворения навески.

11
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9*4 Приготовление градуировочных растворов

9.4.1 Оценку погрешности приготовления исходных градуи­
ровочных растворов пестицидов и аттестованной смеси пестици­
дов (АСП) производят в соответствии с [6].

9.4.2 Исходные градуировочные растворы л, л'-ДДТ, л, л'-ДДЭ, 
альфа-ГХЦГ, гамма-ГХЦГ, 'трифлуралина с массовой концентра­
цией 1 мкг/мл готовят следующим образом:

— в мерные колбы вместимостью 100 мл отбирают но 1 мл 
стандартных- растворов пестицидов с массовой концентрацией 
100 мкг/мл;

— объем растворов доводят до меток на колбах гексаном;
— каждому из исходных градуировочных растворов припи­

сывают массовую концентрацию 1 мкг/мл.
9.4.3 Исходный градуировочный раствор трифлуралина с 

массовой концентрацией 0,2 мкг/мл готовят следующим обра­
зом:

— в мерную колбу вместимостью 50 мл отбирают 10 мл рас­
твора трифлуралина с массовой концентрацией 1 мкг/мл, приго­
товленного по 9.4.2;

— объем раствора доводят до метки на колбе гексаном;
— полученному исходному градуировочному раствору припи­

сывают массовую концентрацию 0,2 мкг/мл.
9.4.4 Приготовление АСП, л, л'-ДДТ, л, л'-ДДЭ, альфа-ГХЦГ, 

гамма-ГХЦГ производят следующим образом:
— в мерную колбу вместимостью 50 мл отбирают 10 мл рас­

твора ft, л'-ДДТ, 5 мл раствора л, л'-ДДЭ, 1 мл раствора гам­
ма-ГХЦГ, 1 мл раствора альфа-ГХЦГ с массовой концентрацией 
1 мкг/мл каждый;

— объем раствора доводят до метки на колбе гексаном;
— полученному градуировочному раствору смести пестицидов 

приписывают массовую концентрацию, мкг/мл:
— п, п'-ДДХ 0,20;
—' л, л'-ДДЭ 0,10;
— гамма-ГХЦГ 0,02;
— альфа-ГХЦГ 0,02.

12
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9.5 Приготовление почвенных экстрактов 
из навесок проб

9.5.1 Экстракцию пестицидов смесью гексана и ацетоца при 
нагревании производят следующим образом:

— экстракцию проводят через период времени от 20 до 28 ч 
после увлажнения навески пробы по 9.2.3;

— отбирают 20 мл ацетона и вносят в круглодонную колбу 
(далее колба) с навеской пробы, подготовленной по 9.2.3;

— отбирают ГО мл гексана ц вносят в ту же колбу. В случае 
экстракции пестицидов из южных черноземов (Молдавия) в кол­
бу вносят только 30 мл ацетона без гексана;

— содерж им ое Колбы перем еш иваю т н еск о л ьки м и  в р а щ а ­
тел ь н ы м и  д в и ж е н и я м и ;

— подсоединяют колбу к холодильнику в соответствии с ри­
сунком 3, и колбу отпускают в водяную баню с температурой 
воды от 55 до 65 JC;

— проводят выдержку в течение 1 ч при постоянной подаче 
холодной воды через холодильник;

— через 1 ч колбу вместе с холодильником вынимают из во­
дяной бани и* охлаждают при комнатной температуре от 7 до 
10 мин;

— отсоединяют колбу от холодильника-и с помощью ацетона 
объемом от 5 до 7 мл из пипетки смывают внутреннюю п внеш ­
нюю стороны ш лифа холодильника, сливая ацетон в колбу;

— в химическую воронку диаметрам от 5 до 8 см помещают 
бумажный фильтр п смачивают его 1 или 2 мл ацетона;

— химическую воронку с бумажным фильтром вставляют в 
коническую колбу вместимостью 100 мл;

— жидкую часть ердержпмого колбы переносят па бумажный 
фильтр;

— отбирают ГО мл ацетрна и приливают к навёске пробы, 
оставшейся в колбе;

— содержимое колбы перемешивают и жидкую часть перено­
сят на тот же бумажиьнгфильтр;

13
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/ — обратный холодильник; 2 — колба 
для экстра к цик; 3 — водяная баня

Рисунок 3 — Аппарат для экстракции 
пестицидов из проб почвы

— отбирают 10 мл ацетона, вводят в колбу, перемешивают 
все содержимое колбы (по возможности вместе с почвой) и пере­
носят на тот же бумажный фильтр.

П р и м е ч а н и е  — Недопустимо попадание частиц почвы в филь­
трат.

9.5 .2  Экстракцию пестицидов смесью гексана и ацетона при 
встряхивании производят следующим образом:

— экстракцию Проводят через период времени 6т 20 до 28 Ч 
пойле увлажнения навески пробы по 9.2.4;

— отбирают 30 мл ацетона и вносят в коническую колбу с на­
веской пробы, подготовленной по 9.2.4;

14



РД 52.18.180—2001

— отбираю'Г 30 мл гексана и 30 мл ацетона и вносят в ту же 
коническую Колбу;

— смесь в конической колбе встряхивают в течение 1 ч на ап­
парате ̂ для встряхивания с частотой 50 Рц;

— через 1 ч содержимое конической колбы переносят в 
центрифужную пробирку вместимостью 200 мл, которую поме­
щают в центрифугу и центрифугируют при скорости от 1500 
до 2000 об/мин от 10 до 15 мин;

— жидкую часть (центрифугах) сливают в делительную во­
ронку вместимостью 500 мл;

— отбирают 10 мл раствора аммония хлористого 1 % -й массо­
вой концентрации и вводят в центрифужную пробирку;

— оставшуюся в пробирке твердую часть встряхивают вруч­
ную вращательными движениями, опять переносят в кониче­
скую колбу и добавляют 30 мл ацетона и 30 мл гексана;-

— смесь в конической колбе встряхивают в течение 0,5 ч на 
аппарате для встряхивания с частотой 50 Гц;

— содержимое конической колбы переносят в ту же центри­
фужную пробирку, помещают ее в центрифугу и центрифугиру­
ют при скорости от 1500 до 2000 об/мин от 10 до 15 мин;

— жидкую часть (центрифугах) сливают в делительную во-, 
ронку к первой порции центрмфугата;

— отбирают 250 мл дистиллированной воды и вводят в дели­
тельную воронку, содержащую центрифугат;

— содержимое делительной воронки встряхивают от 3 до 
3 мин, периодически осторожно открывая, пробку, и оставляют 
на время от 5 до 10 мин для разделения слоев;

— после разделения слоев врдно-ацетоновый слой сливают в 
стакан, гексановый слой сушат фильтрованием через натрии сер- 
нокиблый по 9.5.4;

— водно-ацетоновый слой возвращают в исходную делитель­
ную воронку и добавляют 10 мл гексана;

— содержимое делительной воронки встряхивают от 2 до 
3 мин, периодически открывая пробку, и оставляют на время от 
5 до 10 мин для разделения слоев;
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— после разделения слоев водно-ацетоновый слой сливают в 
исходный стакан, гексановый слой сушат фильтрованием через 
первоначальный натрий сернокислый;

экстракцию водио-ацетонового с л о я  -гексаном повторяют, 
гексановые экстракты объединяют.

9.5.3 Экстракцию пестицидов .ацетоном при встряхивании 
п р о из в о д ят «е л е д у ющи м образе м :

— экстракцию проводят через период времени от 20 до 2.8 ч 
после увлажнения навески пробы по 9.2.4;

— отбирают 40 мл ацетона и вводят в коническую колбу с на­
веской пробы, подготовленной по 9.2.4;

— смесь в конической колбе встряхивают в течение 1 ч на ап­
парате для встряхивания с частотой 50 Гц;

— жидкую часть содержимого конической колбы переносят 
на бумажный фильтр по 9.5.1;

— в коническую колбу с остатком навески пробы вводят 
30 мл ацетона и смесь встряхивают, в течение 0,5 ч на аппарате 
для встряхивания с частотой 50 Гц;

— все содержимое конической колбы переносят на тот же бу­
мажный фильтр;

— почву на бумажном фильтре промывают ацетоном объемом 
10 мл.

9.5.4 Фильтрование через натрий сернокислый производят 
следующим образом:'

— на технических весах взвешивают от 15 до 20 г натрия сер­
нокислого и переносят его в химическую воронку диаметром от 5 
до 8 см, в которую предварительно помещен кусочек обезжирен­
ной заты, препятствующей высыпанию натрия сернокислого;

— нЗтрий сернокислый в химической воронке смачивают 
гексаном объемом от 5 до 7 мл до появления первой капли;

— воронку помещают в коническую колбу вместимостью 
100 мл;

— гексаиопьтй экстракт пропускают через-натрий сернокис­
лый.

П р  и м е ч а н и е  — Недопустимо попадание сернокислого натрия в 
фильтрат.
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9.6 Концентрирование экстрактов

9.6.1 Концентрирование экстрактов, полученных экстрак­
цией навесок проб смесыо гексана и ацетона при нагревании по 
9.5.1, производят следующим образом:

— в отфильтрованный экстракт вводят .от 2 до Я мл гептана;
— экстракт переносят из конических в Г-образные колбы так, 

чтобы было заполнено не более 2/3 объема Г-образной колбы;
— Г-об,разные колбы помещают.на водяную баню с темпера­

турой воды от 55 до 65 С и выдерживают при указанной темпера­
туре до объема от о до 7 мл;

— оставшиеся в конических колбах экстракты приливают к 
остаткам в Г-образных колбах и продолжают концентрирование 
при указанной температуре до объема от 5 до 7 мл;

— Г-образные колбы вынимают из водяной бани и охлаждают 
при комнатной температуре;

— после охлаждения содержимое Г-образных колб переносят 
в делительные воронки вместимостью 100 мл, куда предвари­
тельно помещено от 25 до* 35 мл дистиллированной воды;

— Г-образные колбы ополаскивают ацетоном объемом от 1 до 
2 см, сливая ацетон в делительные воронки с концентрирован­
ным экстрактом;

Г-образные колбы ополаскивают 5 мл гексана п гексан ели-* 
вают в те же делительные воронки с экстрактом;

- -  содержимое делительных воронок встряхивают от 1 до 
2 мин, периодически осторожно открывая пробку, и оставляют 
на время от 5 до 10 мин для разделения слоев;

— иод нс»-ацетоновый слои сливают в стаканы, а гекса новы и 
переносят в другие делительные воронки вместимостью от 25 до 
30 мл;

— водно-ацетоновый слон возвращают и первые делительные 
воронки, дважды экстрагируют гексаном порциями по 5 мл, геь'-* 
сановые экстракты объединяют.

В результате проведенных операции получают гексановые эк ­
стракты объемом от 12 до 17 мл.

9.6.2 Концентрирование гексановых экстрактов, полученных 
экстракцией навесок проб смесыо гексана и ацетона При встряхи­
вании ио 9.5.2, производят следующим образом:
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— в гексановый экстракт вносят 2 или 3 мл гептана и перено­
сят его в Г-образные колбы по 9.6Л;

— Г-образные колбы с гексановым экстрактом помещают на 
водяную баню с температурой воды от 72 до 78 ЙС и выпаривают 
при указанной температуре до объема от 5 до 7 мл;

— оставшийся гексановый экстракт приливают к остатку, в 
Г-образных колбах и продолжают концентрирование *до объема 
от 5 до 7 мл.

9.6.3 Концентрирование гексановых и ацетоно-гексановых 
экстрактов с помощью ротационного испарителя производят сле­
дующим образом:

— экстракты переносят в круглодонную колбу ротационного 
испарителя вместимостью 250 мл;

— к ротационному испарителю подсоединяют круглодонпую 
колбу и помещают ее на водяную баню. При концентрировании 
ацетоно-гексановых экстрактов температура водяной бани .дол­
жна быть от 30 до 35 °С, при концентрировании гексановых экст­
рактов — от 40 до 43 аС;

— экстракты концентрируют при указанных температурах от 
10 до 15 мин до объема от 5 до 7 мл.

В случае ацетоно-гексановых экстрактов сконцентрирован­
ный экстракт переносят в делительную воронку с дистиллиро­
ванной водой и проводят экстракцию гексаном по 9.6.1.

9.7 Очистка и промывка гексановых экстрактов

9.7.1 Очистйу гексановых экстрактов производят следующим 
образом:

— сконцентрированный гексановый экстракт помещают в де­
лительную воронку вместимостью 100 мл и добавляют 5 мл кон­
центрированной серной кислоты;

— смесь осторожно перемедшвают от 1 до 2 мин, периодиче­
ски открывая пробку, и оставляют для разделения слоев на 
время от 5 до 10 мин;

—- после разделения слоев серную кислоту (окрашенный 
слой) сливают в стакан или коническую колбу для последующего 
определения трифлуралина;
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— очистку гексанового экстракта концентрированной серной 
кислотой повторяют;

— после разделения слоев серную кислоту сливают к первой, 
порции;

— отбирают от 7 до 8 мл серной кислоты 50 % -и.массовой 
концентрации, вводит в делительную воронку с гексановым экст­
рактом и осторожно перемешивают от 1 до 2 мин, смесь оставля­
ют для разделения слоев на время от 5 до 10 мин;

— после разделения слоев слой серной кислоты осторожно 
сливают к первым двум порциям кислоты и осторожно переме­
шивают содержимое стакана или конической колбы вращатель­
ными движениями (из слоя серной кислоты затем выделяют 
трифлуралин по 9.9);

— отбирают 5.мл раствора натрия двууглекислого 1 %-ir мас­
совой концентрации и вводят в делительную воронку с гексано­
вым экстрактом, обработанным серной кислотой;

— содержимое делительной воронки*перемешивают враща­
тельными движениями при открытой пробке и оставляют на 
время от 1 до 2 мин;

— закрывают воронку пробкой и содержимое встряхивают от 
1 до 2 мин;

— водный слой отбрасывают, операцию повторяют.
9.7.2 Промывку очищенного гексанового экстракта дистил­

лированной водой производят аналогично очистке следующим 
образом:

— добавляют дистиллированную воду порциями по 5 мл до 
нейтральной реакции промывных вод (реакцию промывных вод 
определяют с помощью универсальной индикаторной бумаги);4

— очищенный и промытый гексановый экстракт фильтруют 
через натрий сернокислый массой от 5 до 7 г  по 9.5.4;

— после фильтрования натрий сернокислый промывают гек­
саном объемом от £ до 3 мл;

— полученный гексановый экстракт подготовлен к прове? 
дению, измерения массовой доли гамма-ГХЦГ, альфа-ГХЦГ, 
л, n '-ДДТ, п, гс'-ДДЭ методам газожидкостной хроматографии.

П р и м е ч а н и е  — Объем полученного гексанового экстракта изме­
ряют мерным цилиндром или градуированной пробиркой вместимостью 
от 10 до 25 мл.
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9,8  У странение меш ающ его вли ян и я

при хром атограф ировании гексановы х экстрактов

9.8.1 Если при хроматографировании полученных гексано­
вы х  эстряктов выявлено мешающее влияние коэкстрактиппых 
вещ еств, производят дополнительные операции по 9.8 .2 .

9 .8 .2  Для устранения мешающего влияния серы и сероорга* 
иических соединений производят обработку гексановых экстрак­
тов водным раствором смеси ТБА сернокислого и натрия серни­
стокислого в среде изопропилового спирта следую щ им образом:

— очищенный серной кислотой гексановый экстракт, скон­
центрированны й до объема от 2 до 3 мл, помещ аю т в делитель­
ную  воронку вместимостью от 25 до 30 мл;

— в делительную воронку добавляю т 1 мл изопропилового 
сп ирта и 1 мл водного раствора смеси ТБА сернокислого и натрия 
сернистокислого, очищенного гексаном по 9 .3 .1 ;

— содержимое делительной воронки встряхиваю т в течение 
1 м ин, при этом натрий сернистокислый выпадает в осадок в слу­
ч ае  заверш ения процесса десульфироваиия;

— если осадок не выпадает, добавляю т натрий сернистокис- 
л ы п  порциями от 90 до 100 мг до образования осадка;

— к содержимому делительной воронки добавляю т 5 мл дис­
тиллированной воды, встряхиваю т в течение 1 мин, иижннй 
водны й слой сливдют в стакан;

— гексановый слон сливают в пробирку вместимостью 1 0 мл, 
ф и льтруя  его через натрий сернокислый массой от 5 до 7 г по 
9 .5 ,4 ;

— водный слой возвращают в делительную  воронку н вводят 
в нее 5 мл гексана;

— содержимое делительной воронки встряхиваю т в течение 
1 мин;

— водный слой отбрасывают;
— гексановый слой добавляют к первой порции, фильтруя че­

рез тот ж е сернокислый натрий, который затем промываю т гек­
саном  объемом от 3 до 5 мл;

— очищ енный гексановый экстракт концентрирую т до 
объем а от 1 до 5 мл испарением при  комнатной температуре и 
хроматографирую т.
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9 .8 .3  Д ля  доказательства отсутствия меш аю щ его влияния- 
других  вещ еств, таки х , к ак  галовакс, полихлорбиф енилы  (П Х Б), 
терф ен и лы , полихлориаф талины , гексахлорпараксилол, гекса- 
нопьте экстракты  из отобранных на одном поле проб, количество 
которы х м ож ет быть от 1 до 3, подвергают ,щелочком*у дегидро­
хлорированию , которое производят следующ им образом:

— гексановы й экстракт , сконцентрированным испарением  до 
объема 2 мл, помещ аю т, в соогиегствин с рисунком *1, в коЛ бу‘2, 
куда вводят магнит, зап аян ны й в стеклянную  трубочку, 2 мл 
этилового спирта и от 0,4 до 0,5 г кали я  гидроокиси;

/ — обратный холодильник; 2 — колба; 3 
— магнитная мешалка

Рисунок 4 — Прибор для щелочного 
дегидрохлорирования
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— колбу подсоединяют к/обратному холодильнику и ставят 
на магнитную мешалку, нагретую так, чтобы перемешивание со­
держимого колбы с помощью магнита происходило при*темпера- 
туре от 50 до 55 "С в течение 30 мин;

— через указанное время колбу вместе с холодильником при­
поднимают над магнитной мешалкой и охлаждают при комнат­
ной температуре от 5 до 7 мин, затем колбу отсоединяют от холо­
дильника;

— содержимое колбы переносят в делительную «воронку вме­
стимостью от 25 до 30 мл;

— колбу ополаскивают 2 мл гексана, который также вводят в 
делительную воронку;

— содержимое делительной воронки осторожно встряхивают 
от 1 до 2 мин и оставляют на время от 2 до 3 мин для разделения 
слоев;

— водно-спиртовый слрй сливают в стакан, гексановый слой 
сливают в колбу;

— водно-спиртовый слой возвращают в делительную ворон­
ку;

— вводят в делительную воронку от 2 до 3 мл гексана, встря­
хивают от 1 до 2 мин, водно-спиртовый слой отбрасывают;

— гексановый слой сливают к первой порции;
— объединенные гексановые экстракты помещают в дели­

тельную воронку вместимостью от 25 до 30 мл п добавляют 2'мл 
серной кислоты 1 %-й массовой концентрации;

— смесь осторожно-перемешивают от 1 до 2 мин, периодиче­
ски открывая рробку, и оставляют для разделения 'слоев на 
время от 5 до 10 мин;

— после разделения слоев серную кислоту сливают и отбра­
сывают;

— операции с добавлением к гексановому экстракту 2 мл сер­
ной кислоты 1 %-й массовой концентрации повторяют еще раз;

— в .делительную воронку с гексановым экстрактом добавля­
ют от 2 до 3 мл дистиллированной воды и встряхивают смесь не-
ЛТ/ЛП1 и/Л n o r
V i V V / ^ v i v v  j v u w )

— отделяют водный слой и повторяют операцию до нейтраль­
ной реакции промывных вод (определяется с помощью универ­
сальной индикаторной бумаги);
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— полученный гексановый экстракт фильтруют через натрий 
сернокислый по 9,5.4, концентрируют испарением при комнат* 
ной температуре до. объема от 1 до 5 мл л  хроматографируют.

П р и м е ч а н и е  — В результате обработки по 9.8.3 протекает дсгид- 
рохлорироваиие — отщепление НС1. После дегидр.охлорированил анали­
тические сигналы, соответствующие л, л'-ДДТ, альфа-ГХЦГ, гам*- 
ма-ГХЦГ, бетц-ГХДГ к дилор>у исчезнут,* останутся* сигналы гексахлор­
бензола и л, л'-ДЦЭ, при этом ник л, л'-ДДЭ значительно возрастет за 
счет п, л'-ДДЭ, образовавшегося в результате дегидрохлорированпя из 
исходного л, л'-ДДТ. При наличии в анализируемой пробе галовакса, 
ПХБ и терфенилов аналитические сигналы останутся неизменными или 
несколько уменьшатся за счет . разрушения (дегидрохлорирования) 
л, л'-ДДТ, ГХЦГ и дилора. В этом случае результаты, полученные по на­
стоящей методике, нельзя считать достоверными.

9.9 Выделение трифлуралина из слоя серной кислоты

9.9.1 Отбирают 250 мл дистиллированной *воды и помещают в 
делительную воронку вместимостью 500 мл;

9.9.2 В эту ж е делительную воронку, осторожно перемешивая 
вращательными движениями, вводят объединенные порции сер­
ной кислоты, полученные по 9,7 при очистке гексанового экст­
ракта.

9.9.3 Отбирают 15 мл гексана и вводят в делительную ворон­
ку.

9.9.4 Содержимое встряхивают от 2 до 3 мин, периодически 
открывая пробку, затем, оставляют для разделения слоев на 
время от 5 до 10 мин.

$.9.5 После разделения слоев водно-кислотный слой сливают 
в стакан, а гексановый слой сливают в колбу вместимостью 
250 мл, фильтруя его через натрий сернокислый по 9.5.4.

9 .9 .6 -Водно-кислотный слой .возвращают в делительную во­
ронку и экстракцию, гексаном повторяют два раза порциями по 
15 мл, объединяя гексановые экстракты.

9.9.7 К объединенному гексановому экстракту добавляют от 2 
до 3 мл гептана и проводят концентрирование с помощью Г-об- 
разных колб или ротационного испарителя по 9.6.2 или 9.6.3.
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9.9.8 Полученный гексаиовый'экстракт подготовлен к прове­
дению измерений массовой доли трифлуралина методом газо­
жидкостной хроматографии.

П р и м е ч а н и е  — Объем полученного гексанового экстракта изме­
ряю т мерным цилиндром или градуированной пробиркой вместимостью 
10 мл.

9.10 Концентрирование гексановых экстрактов

9.10.1 Если при хроматографировании гексановых экстрак­
тов высота пика менее 10 мм, проводят концентрирование путем 
испарения гексана из почвенных экстрактов на водяной бане при 
температуре воды от 40 до 50 С до объема почвенных экстрактов 
от 5 до 7 мл. Испарение проводят из пробирок вместимостью от 
10 до 20 мл или из колб с оттянутым донышком. Дальнейшее испа­
рение проводят при комнатной температуре до объема от 1 до 3 мл.

9.11 Условия хранения реактивов, рабочих
и градуировочных растворов и почвенных экстрактов

9.11.1 Реактивы хранят в склянках с притертыми пробками, 
с^наклеенными этикетками, в лабораторном помещении при нор­
мальных условиях (по 8.1).

9 .11.2  Рабочие растворы смеси ТВА сернокислого и натрия 
сернистокислого хранению не подлежат.

9.11.3 Рабочие растворы серной кислоты 50 %-й и 1 %-й мас­
совой концентрации, аммония хлористого н Натрия двууглекис­
лого хранят не более двух недель.

9 .1 1 .4  Градуировочные растворы хранят в холодильнике при 
температуре от 10 до 12 С.

9.11.5 Градуировочные растворы с массовой концентрацией 
от 100 до 200 мкг/мл хранят не более 1 года.

9.11.6 Градуировочные растворы с массовой концентрацией 
от 1 до 2 м кг/м л хранят не более 6 мес.

9.11.7 Градуировочные растворы с массовой концентрацией 
от 0,02 до 0,20 мкг/м л хранят не более 1 мес.

9.11.8 Почвенные экстракты хранят в холодильнике при тем­
пературе не более 10 *С.
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10 Выполнение измерений

10.1 -Подготовку к работе хроматографа и койдиционирова- 
ние колонок проводят в соответствии и техническим описанием и 
инструкцией по эксплуатации,* прилагаемыми к хроматографу.

10.2 Параметры выполнения измерений при использовании 
колонок длиной 1 или 2 м с ра зл и чн ы м и  наполнителями -приве­
дены в таблице 2.

Таблица 2

Параметры
Ж идкая фаза; длина колонки, м

SE-30; 1 OV-17; 1 ХЕ-60; 1 ХЕ-60; 2"

Скорость про­
тяжки ленты, 
мм/мпп

10 10 10 10

Рабочие ш к а ­
лы электро­
метра, А

10 Ю ~12 
20 Ю '12 
50 10'12 

100 10-12

10 10'12 
.20 10'12 
50 • 10-12 

100 10-12

10 10'12 
2 0 -КГ12 
50 10'12 

100 ю ' 12

Для БИ Д - 
36 : R =
= 10-»° 

делитель 32

Расход газа- 
носителя (азо­
та), см3 /мин: 

через ко­
лонку 
через де­
тектор

От 50 до 60 

От 40 до 80

От 50 до 60 

От 40 до 80

От 50 до. G0 

От 40ло  80 .

От 32 до 36 

От 70 до 100

Температура,
С:

колонии
испарителя
детектора

От 200 до 210 
От 220 до 230 
От 240 до 250

От 200 до 210 
0т220 до 230 
От 240 до 250

От 190 до 210 
От 210 до 230, 
От 240 до 250

От 210 до 215 
От 230 до 240 
От 270 до 300

*Для хроматографа „Цвет- 550й.
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10.3 Абсолютное и относительно/* врем я удерж и ван и я  пес- 
ти д п д о в  при указан н ы х  в таблице 2 пахэаметрах приведены  в 
таб л и ц е  3.

Таблица Зг

ГТаи меновя нио 
пестицида

Жидкая фаза; длина колонки, м

ХП-60; 2 SK-30: 1 ХЕ-60; 1

Лбсол ют- 
fioti зна­
чение, 

мин

Относи­
тельно к 

ДДЭ

Лбсол ют* 
ное зна­
чение, 

мин

Относи­
тельно к 

ДДЭ

Абсол ют* 
ное зна­
чение, 

мин

Относи­
тельно к 

ДДЭ

Т рп ф луралнн 1,80 0,28 1.3 0,23 0,8 0,18
Альфа-ГХЦГ 2,35 0,37 1,5 0,22 1,3 0,29
Гамма-ГХЦГ 3,08 0,48 1.8 0,26 1.8 0,41

а , н'-ДДЭ 6,40 1,00 6,8 1,00 4,4 1,00

п, л'-ДДТ 13,43 2,10 11.4 1,73 9,4 2.1Э

Для хроматографа „Цвет-500”.

10.4 П еред новой партией проб и л и  при замене раствори теля 
проводят по [7]:

— бланковое (холостое) определение (проверку чистоты  р е а к ­
тивов)» вклю чаю щ ее все операции а н а л и за  и реакти вы , и сп ользу­
ем ы е в ходе .анализа;

— установление линейного д и ап азо н а детекти рован и я  (ЛД Д), 
т. е. линейной зависим ости ан али ти ческого  сигнала от коли ч ест­
ва пести ц и да, введенного в хром атограф , для каж дого  и зм ер я ­
ем ого  пестицида;

— при отсутствии Л Д Д  проводят построение градуировочного 
гр аф и к а  зависим ости ан алитического  сигнала от количества пес­
ти ц и д а , введенного в хроматограф .
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10.5 В хроматограф вводят 2 мкл растворителя для проверки, 
чистоты колонки.

10.6 В хроматограф вводят аликвоту- градуировочного рас­
твора.

10.7 В хроматограф вводят .аликвоту гексанового экстракта 
анализируемой пробы* Для получения достоверного результата 
измерения каждый испытуемый раствор хроматографируют три 
раза. При расчетах используют значение, являющееся средним 
арифметическим из трех измерений.

10.8 Объем аликвоты гексанового экстракта анализируемой 
пробы, введенный в хроматограф, должен быть не менее 4 мкл 
при использовании микрошпрИца вместимостью 10 мкл и не ме­
нее 1 мкл при использовании микрошприца вместимостью 1 мил 
и быть равным объему аликвоты градуировочного раствору.

10.9 Возникающие после введения испытуемых растворов 
аналитические сигналы регистрируются потенциометром, авто­
матически обрабатываются и записываются в виде графического 
изображения — пика (далее хроматограмма) на ленте регистра­
тором, входящим в комплект хроматографа.

10.10 Б качестве расчетного параметра- при обработке хрома­
тограммы используется высота пика сигнала, которая должна 
быть не менее 1Q мм.

10.11 При высоте пика менее 10 мм выполняют операции по 
9.10.

10.12 Выявление и устранение мешающего влияния химиче­
ских веществ, присутствующих в реактивах, в фильтровальной 
бумаге, на стенках стеклянной посуды, проводят по [7],

10.13 Из мешающих коэквтрактивных веществ, определя­
емых детектором типа электронного захвата, устраняют влияние 
хлорорганических и фосфорорганических пестицидов, серы и се- 
росгрганических соединений;. Время удерживания этих веществ, 
по отношению к времени удерживания л, л'-ДДУ (относительное 
время), с применением колонок длиной 1 м и фаз SE-30 я  ХЕ-60 
приведено в таблицах 4 и *5 соответственно.
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Таблица 4

Наименование 
коэкстрактивных- веществ

Относительное 
время удержива­

ния
Диметилфталат 0,07
Альфа-ГХЦГ, трифлуралии (трефлан), днметоат (фос- 
ф амвд), гецсахлорбензол

От 0,19 до 0,23

Гексахлорбензол, гамма-ГХЦГ, бета-ГХЦГ, диазинон 
(базудин), эндосульфан (эфир-тиодан)

От 0,24 до 0,28

Сера, гекеахлорпараксилол, пентахлорбензол От 0,35 до,0*,40
Метафос От 0,43 до 0,48
Дибутилфталат 0,45
А ктеллик, альдрин, дилор, гептахлор, карбофос, дн- 
кофол (кельтан), фенхлорфос (тролен, трихлормета- 
фос-3), сера, пентахлорнитробензол

От 0,53 до 0,67

Метил-2-отилгексилфталат 0,59
Эндосульфан (лактонтиодан, альфа-тиодан) От 0,70 до 0,76
Эпокснгептахлор От 0,83 до 0,88
Ди-2-хлорэтилфталат, дигекенлфталат, п , л'-ДДЭ, 
эндосульфан (бета-тиодан), дильдрин, компонент 
П Х Б

От 0,98 до 1,10

о, л'-ДДТ, л, л'-ДДТ От 1,38 до 1,52
л , л'-ДДТ, эндосульфан (тиодансульфат), компонент 
П Х Б

От 1,55 до 1,81

П р и м е ч а н и е  — В скобках приведены наименования пестици­
дов и химических веществ по [8, 9].

Таблица 5

Наименование 
коэкстрактивных веществ

Относительное 
время удержива­

ния
Гексахлорбензол, сера, гекеахлорпараксилол, гало- 
вакс
Трифлуралии (трефлан)
Альфа-ГХЦГ, компонент галовакса, серы, ПХБ, геп­
тахлор
Гамма-ГХЦГ,Г дибутилфталат, дилер, альдрип, ко,м.- 
пбненты галовакса и ПХБ 
Ф енхлорфос (тролен, трихлормстафос-3) 
Компоненты ПХБ и галовакса

От 0,14 до 0,17

От 0,18 до 0,23 
От 0,29 до 0,33

От 0,39 до 0,45

От 0,5 до 0.6 
От 0,6 до 0,7
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О конч ание т а б л и ц ы  о

Наименование 
коэкстрактивных веществ

Относительное 
время удержива­

ния

Карбофос, дикофол (кельтан), октаметил (омант) От 0,8 до 0,9
л, л'-ДЦЭ,-бета-ГХЦГ 1,0
Метафос 1,05
о, л'-ДДТ, бета-ГХЦГ, компонент ПХБ От 1,10 до 1 ,29
Д им етоат (фосфамид), фенитротнон (метатион, ме- 
тилнитрофос), компоненты ПХБ и галовакса

От 1,25 До 1,35

л, л'-ДДТ, компонент ПХБ От 2,1 до .2,4

л , л'-ДДД От 2,5 до 2,6

П р и м е ч а н и е  — В скобках приведены наименования пестици­
дов и химических веществ по [8, 9).

10.13 Л Выявление и устранение влияния хлорорганических 
пестицидов производят при использовании колонок различной 
полярности с учетом следующих факторов:

— при работе с двумя колонками можно разделить измеря­
емый пестициды, a также установись наличие в анализируемой 
пробе гексахдорбензола, .дилора и бета-ГХЦГ;

— на колонке с фазой SE-30 fia определение Гамма-ЕХЦГ ме­
шающее влияние оказывает бета-ГХЦГ (одинаковое время удер­
живания);

— на колонке с  фазой ХЕ-бО мешающее в л ияТние на определе­
ние л, л'-ДДЭ и гамЬт-ГХЦГ ркв^ывают, соответственно, бе­
та-ГХЦГ и дилор (близкие значения времени удерживания). 
Примеры хроматограмм, полученных с .использованием фаз 
SE-30 ц ХЕ-60 приразной длине колонок, приведены на рисун­
ках 5, 6, 7.

10.13.2 Устранение Ыейтшцего влияния фосфдрорганйче- 
сйих пестицидов- диметоата, дкрзинона, актеллика, пентахлор- 
нитробензола, метафоса* определяемых с помощью детектора 
типа электронного захвата, производят очисткой экстрактов сер­
ной кислотой по 0.7.
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12 11 10 9 8 7 6 5 4 3 2 1 0
Время удерживания

/ — трнфлуралии:* 2 альфо-ГХЦГ; 3 — гексахлорбекиол; </ — гамма-ГХЦГ и бета-ГХЦГ: 
5 — дилор; в -• п, /ЛДДЭ; 7 — п, /Г»ДДТ

Рисунок 5 -- Хроматограмма гскспиового раствора смеси пестицидов ма колонке 
длиной 1 м с неподвижной фааоп SB-30

10.13.3 Устранение мешающего влияния серы и .серооргани­
ческих соединений проводят по 9.8.2.

10.13.4. Устранение мешающего влияния других веществ, та­
ких, как галовакс, полихлорбифенилы, терфенилы, полихлор- 
нафталины, гексахлорпараксилол, проводят по 9.8.3.
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1 — гексахлорбеноол; 2 — 
трифлуралин; 3 — альфа- 
ГХЦГ; 4 — дилор и гамма- 
ГХЦГ; .5 -  л, л'.ДДЭ; 6 -  
бета-ГХЦГ; 7 — пх л'-ДДТ
Рисунок 6 — Хромато- 
гра м м а гекса нового
раствора смеси пести­
цидов на колонке дли­
ной 1 м с неподвижной 

фазой ХЕ-60

5
мм

о

/  “  гексахлорбенаол; 2 *— 
трифлуралнн; 6 —'Ильфа- 
ИХЦГ; 4 -г гамма-ГХЦГ; 
5 — дилор; 6 — nt л'-ДДЭ п 

бета-ГХЦГ; 7 лч п , Л*-ДДТ 
Рисунок 6 — Хромато- 
rpti м ма гексанового 
раствора смеси пести* 
цидов на колонке дли* 
ной 2 м с неподвиж ной 

фазой ХЕ-60
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11 Обработка и оформление 
результатов измерений

11.1 Формой получения результатов измерений является хро- 
матдграмма, которая записывается и хранится на бумажном"но­
сителе.

11.1.1 Результаты измерений после обработки хроматограм­
мы, и проведения расчетов по 11.2—11.5 записывают № рабочий 
журнал по форме, представленной в приложении А.

11.2 Наличие пестицидов в почвенном экстракте определяют 
по времени удерживания, устанавливаемому с помощью градуи­
ровочного раствора.

11.3 Расчет массовой доли каждого пестицида в пробе X (в 
мг/кг) при наличии ЛДД проводят по высоте пика аналитическо­
го сигнала градуировочного раствора, используя ту колонку, где 
сигнал не искажен мешающими факторами пробы, по формуле

_ С hxR V
АГР Р

(1)

где С массовая концентрация пестицида в градуировочном 
растворе^ мкг/мл;

hx и Агр* — высоты пиков аналитических сигналов соответст­
венно почвенного экстракта и градуировочного раствора, средние 
из трех параллельных измерений, мл;

V  — объем почвенного экстракта, мл;
Р — масса навески воздушно-сухой пробы, г;
R  — множитель, определяемый по [7*] в процессе внутреннего 

контроля аналитических измерений, рассчитывают по формуле
шЛ (2)
^оби

где /п1Ш и /по1-„ — массовые доли .пестицидов соответственна вне­
сенного в контрольный образец и обнаруженного в контрольном 
образце, мкг.

П  р  и м е ч а н и е — Введение в формулу ( i ) концентрации*С допус­
тим о в том случае, если аликвоты экстракта анализируем ой пробы и 
градуировочного раствора одинаковы, например, по 4 м кл .

11.4 Конечный результат А (в мг/кг) представляют в соответ­
ствии с [10] в виде

А А' ± Д, (3)
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оде X  — .массовая доля пестицида в пробе почвы, рассчитанная 
по формуле (1), мг/кг;

А  — характеристика**110грешности намерений, соответству­
ющая. диапазону, в который попадает значение X , мг/кг. Зна­
чения характеристик погрешности измерений приведены в таблице 1.

12 Контроль точности,результатов измерений

12.1 Внутренний статистический контроль точности резуль­
татов измерений массовой доли пестицидов проводят 2 раза в год 
по ГОСТ 17.0.0.02 и .[4, 5].

12.2 Внутренний оперативный контроль (далее оперативный 
контроль) показателей качества результатов измерений (воспро­
изводимости, точности) проводят в соответствии с [11] до уста­
новленным нормативам оперативного контроля, рассчитанным 
по [10] на основе характеристик погрешности МВИ и ее составля­
ющих. Значения нормативов оперативного контроля приведены 
в таблице 6.

Таблица 6

Наименование
Диапазон измерл 

емых значении
Норматив оперативного контроля 

при Р = 0,95, мг/кг
пестицида массовой доли, 

мг/кг
воспроизводи­

мости D
точности (погреш­

ности МВИ) Кл

л. л'-ДДТ От .0,01. до 1Q.00 0,53 • Xй О.Звд/х2 + x f

VZ, л'-ДДЭ От 0,01 до 10,0 0,55 • X 0 ,4 0 ^ X 4  х}

Гамма-ГХЦГ бт 0,01 до 10,00 0,72 ■ X 0,50^/х1 * X ?

Альфа-ГХЦГ От 0,01 до 10,00- 0,72 • X 0 . 5 0 / Х 2 + X-

Трифлуралин От 0,05 до 10,00 0,53 * X 0,38'yjx2 + X f

ЙХ — измеренное значение массовой доли пестицида. 
**ХД — измеренное значение массовой доли пестицида в пробе с добавкой.
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12.3 Периодичность оперативного контроля воспроизводимо­
сти — не менее одной контрольной пробы на каждые 8—10 проб 
за период, в течение которого условия проведения анализа соот­
ветствуют условиям проведения контрольных определений. Пе­
риодичность оперативного контроля точности (погрешности 
МВИ) — 2 раза в год.

12.4 Для проведения оперативного контроля воспроизводи? 
мости анализируемые пробы делят на партии от 8 до 15 проб. 
Для одной из проб отбирают две параллельные навески: основ­
ную и контрольную пробы. Контрольная проба маркируется ин­
дексом „К”.

12.4.1 Выполняют анализ основной и контрольной пробы с 
интервалом от 3 до 5 сут.

12.4.2 Воспроизводимость DK результатов измерений проб 
признают удовлетворительной, если выполняется условие

где Х х п Х 2 — результаты измерения массовой доли пестицида в 
основной и контрольной пробах соответственно, мг/кг;

D — норматив оперативного контроля воспроизводимости,

12.5 Оперативный контроль точности проводят с использова­
нием метода добавок.

12.5.1 Для проведения оперативного контроля точности для 
одной из проб делают две навески: основную и контрольную про­
бы.

12.5.2 В контрольную пробу вносят добавку массой Ад. До­
бавкой является АСП, приготовленная по 9.4.

12.5.3 Массу Ап пестицидов в добавке (в мкг) рассчитывают 
по формуле

где СЛСП — массовая концентрация пестицидов в АСП. мкг/мл: 
К\сп — объем внесенной АСП, мл.
12.5.4 Массовая доля пестицидов в контрольной пробе после 

внесения добавки должна составлять не более 100 % от возмож-

DK «I*» - Х , | JSD, (4)

(5)
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ной,массовой доли пестицидов в пробе без добавки» т. е. в основ­
ной пробе.

12.5.5 Йри отсутствии пестицидов в основной пробе их массо­
вая* доля в контрольной пробе после внесения добавки должна со­
ставлять удвоен н ую  минимально определяемую массовую долю 
пестицидов.

12.5.6 Внесение добавки проводят по»(5].
12.5.7 Определение массовой доли пестицидов в основной 

пробе X  и в пробе с добавкой Х лпроводят одновременно и в оди­
наковых условиях.

12.5.8 Результат оперативного контроля погрешности К к 
признают удовлетворительными, если выполняется условие

К к  = \ Х л - Х г А л / Р \ $ К л  (6)

где Ад — масса добавки, внесенной в контрольную пробу, мкг;
Р — масса навески пробы, г;
К д — норматив оперативного контроля погрешности, приве­

денный в таблице б,
12.6 Если какое-либо из условий, указанных в 12.4.2 и 12.5.8, 

не выполняется, эксперимент повторяют с использованием дру­
гой навески пробы. При повторном невыполнении условия выяс­
няют причины неудовлетворительного результата и устраняют 
йх.

13 Затраты рабочего времени* па определение 
массовой доли лестицидов в пробах

13.1 Расчет затрат рабочего времени производится по [4]. 
Время хроматографирования должно быть удвоено в свяои с про­
ведением хроматографического анализа на двух колонках раз­
личной полярности.
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Приложение А
(рекомендуемое)

Форма рабочего журнала

Результаты определения массовой доли пестицидов в пробах
Дата______ ._______________________ _____________________
Оператор__________________ ,__________________________
Место отбора проб_________ ._________е__________________
Температура колонки, 'С_______________________________
Температура испарителя, ftC____________________________
Температура детектора, JC_____________________________
Фаза__________________________________________________

Результаты определений Результаты оперативного 
контроля

Наименование
пробы

Высота пика, %im Мас­
совая

воспр
ДИМ '

мг

оизво-
ости,
/к г

погрешно­
сти, мг/кг

Значения

Среднее
арифме­
тическое
значение

доля 
X ,

мг/кЪ1 А
Нор- 

мат ив 
D

а .
Нор­

матив
А ,

Растворитель *

Холостая про­
ба (бланковое 
определение)
Градуировоч­
ный раствор - - — 1

Проба 1
Проба 2
t T f T t r t r t t
Проба 15 100, 105. 110” 105 0,28 0,07 0,19
Проба 15 К 110. 110.115 112 0,35 Уд.

Проба 75 120, 110. 110 113 0.35 0,11 0.26
Проба-?& К 160, 170, 165 165 ! 0,55 1 Уд.

*Не определяют.
**Цифры в таблице приведены в качестве примера и имеют условное значение.
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Приложение Б
(инф орм ационное)

Библиография

1 ГН 1 .1 .5 4 6 — 06 Г игиенические норм ативы  сод ерж ан и я  п ес­
ти ц и д ов  в об ъ ектах  окруж аю щ ей  среды .(перечень). — М .:.Г ос- 
к о м сан эп и д н ад зо р  Р оссии, 1997.

2 П рави ла  по те х н и к е  безопасности при производстве н аб л ю ­
д ен и й  и работ на сети Госком гидром ета — Л .: Г идром етеоиздат, 
1983 .

3 Р Д  5 2 .1 8 Л 5 6 — 99 М етодические у к азан и я . О храна п р и р о ­
д ы . П очвы . М етоды  отбора объединенны х проб почвы  и о ц ен к и  
за гр я зн е н и я  сельскохозяй ствен н ого  угодья остаточны м и к о л и ч е ­
ствам и  пестицидов.

4 Р Д  5 2 .1 8 .7 0 —86 М етодические у к азан и я . Едины е о тр а сл е ­
в ы е  норм ы  врем ен и  на работы  по отбору проб почвы , их ан а л и зу  
и  обработке м атери алов  наблю дений .

5 Р Д  5 2 .1 8 .1 0 3 — 86 М етодические у к аза н и я . О храна п р и р о ­
д ы . П очвы . О ценка качества ан али ти ческ и х  изм ерений  со д ер ж а­
н и я  пестицидов и токси ч н ы х  м еталлов в почве.
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