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ЦР СТ 1502-2006

КАЗАХСТАН РЕСПУБЛИКАСЫНЫЦ МЕМЛЕКЕТТ1К СТАНДАРТЫ

т а г а м д ь щ  е н ш д Е Р
Жука кабатты хроматографиялау эдшмен астьщта, ысталган ет жэне балык; 

ешмдершде бенз(а)пиренд1 аныцтау

Енпзшген куш 2007.07.01

1 Колданылу саласы

Осы стандарт азык-тулж шиклзатына, тагамдьщ ешмдер, тагамдьщ жэне дэмдщ 
коспаларга таратылады жэне темен жэне белме температурасы жагдайында 
спектрофлуориметрияны колданып жука кабатты хроматографиялау эд1амен жэне 
тшмдшп жогары суйьщтьщтык хроматографиялаумен астьщта, ысталган ет жэне бальщ 
ешмдершдеп бенз(а)пиренд1 аньщтауды белгшейдт

Осы стандартта бершген Ресей Федерациясыньщ стандарттары КР СТ 1.9 
белг1ленген тэрт1пте колданылады.

2 Нормативтш сштемелер

Осы стандартта мынадай стандарттарга сштемелер пайдаланылды:
К? СТ 1.9-2003 Казахстан Республикасыньщ мемлекеттж стандарттау жуйес1. 

Хальщаральщ, ещрлш жэне улттьщ стандарттар мен стандарттау, сертификаттау жэне 
аккредиттеу жен1ндег1 нормативах кужаттарды колдану тэрт1б1.

ГОСТ 12.1.004-91 Енбек Kayinchfliri стандарттарыныц жуйес1. Орт каушаздшг 
Жалпы талаптар.

ГОСТ 12.1.007-76 Ецбек кауш аздт стандарттарыньщ жуйес1. Зиянды заттар. Жзктеу 
жэне кау1пс1зд1кт1н жалпы талаптары.

ГОСТ 12.1.019-79 Енбек кауш аздт стандарттарыньщ жуйесг Электр каушшздш. 
Жалпы талаптар жэне корганыс турлершщ атаут1з1м1.

ГОСТ 427-75 Олшейтш металл сызгыштар. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 1770-74 0лшемд1 зартханалык шыны ыдыс. Цилиндрлер, елшеу1рлер, 

кутылар, тутжтер. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 2603-79 Ацетон. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 4204-77 Куюрт кышкылы. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 5777-84 Марганец кыпщылды техникальщ калий. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 5789-78 Толуол. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 5815-77 Орке су ангидрид! Техникальщ шарттар.
ГОСТ 5955-75 Бензол. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 6709-72 Дистиллденген су. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 9147-80 Зертханальщ фарфор ыдыс жэне жабдьщ. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 9293-74 Газ тектес жэне суйьщ азот. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 12026-76 Сузпш зертханальщ кагаз. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 14919-83 Электроплиталар, электроплиткалар жэне кыздыратын турмыстьщ 

электршкафтар. Жалпы техникальщ шарттар.
ГОСТ 18300-87 Ректификатталган техникальщ этил спиртк Техникальщ шарттар.
ГОСТ 20015-88 Хлороформ. Техникальщ шарттар.
ГОСТ 20289-74 Диметилформамид. Техникальщ шарттар.

Ресми басылым
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ГОСТ 24104-2001 Зертханалык таразы. Жалпы техникалык талаптар.
ГОСТ 24363-80 Калий гидрототыгы. Техникалык; шарттар.
ГОСТ 25336-82 Зертханалык шыны ыдыс жэне жабдьщ. Турлер! Heri3ri 

параметрлер1 мен елшемдерг
ГОСТ 29224-91 Зертханалык шыны ыдыс. Суйыктыктьщ шыны зертханалык 

термометрлер. К^урылгы, курастыру жэне колдану кагидаттары.
ГОСТ 29228-91 Зертханалык шыны ыдыс. Градусталган тамшуырлар. 2-бел1м. Куту 

уакыты белгшенбеген граду стал тан тамшуырлар.
ГОСТ 29229-91 Зертханалык шыны ыдыс. Куту уакыты 15 с градусталган 

тамшуырлар.
ГОСТ Р 51652-2000 Тагамдык шиюзаттан алынган ректификатталган этил спирт! 

Техникалык шарттар.

3 Сынамаларды ipiicrey

3.1 Зертханалык сынаманы ipiicrey жэне оны сынауларга дайындауды ешмнщ 
сыналатын турше арналган норматив-пк кужатка сэйкес журпзедг

BipixTipuireH зертханалык сынамадан сынак ушш exi параллель елшендш1 алады.

4 Темен температуралы спектрофлуориметрия эд!С1

Эдю Heri3i кем1рсутектерш , оньщ шшде бенз(а)пирендк гександы ащы кал и йд in 
спиртах ертщ цамен алдын ала ецделген ешмнен шайгындау, кем1рсутектер1 Hi ц 
полициюцц тушрппктерш жука кабатты хроматографиялаумен алюминий тотыгына белу 
жэне алынган тушрнпктен бенз(а)пиренд1 темен температуралы спектрофлуориметрия 
эдюмен сандьщ аньщтау болып табылады.

Талданатын ешмдерде бенз(а)пиреншц салмактьщ улесшщ аныкталатын 
шамаларыньщ аукымы - 0,0002 0,005 мг/кг немесе 0,2 х 10 '7 5,0 х 10'7 %. Ертнд1де
бенз(а)пиреншн салмактьщ шогырын аньщтаудьщ онтайлы аукымы 0,01 0,05 мкг/см3
курайды.

4.1 Аппаратура, материалдар мен реактивтер
Суйьщ азоттьщ (- 196) °С температурасы жагдайда елшеулер орныдауга арналган 

криогенд1 коспалы жэне толкындар узындыгыньщ спектралды аукымы 360 420 нм
флуоресцента спектрофотометр

Спектралды аукымы 250-700 нм жэне УФ сэулелену кез1 ретшде БУВ-15 типт1 
лампалы «Хроматоскоп» турл1 ультракулг1н сэулеленд1рг1ш.

(250+4) °С температурасын камтамасыз етет1н зертханалык кештретш шкаф.
ГОСТ 24104 бойынша ец жогары елшеу шеп 200 г дэлдш сыныбы 2 зертханалык 

таразы.
ГОСТ 24104 бойынша ец жогары елшеу шеп 500 г дэлдк сыныбы 2 жалпы арналган 

зертханалык таразы.
ИР-1М ротационды буландыргыш.
Су моншасы
Cnnpani жабьщ жэне кызуды peTTerimi бар ГОСТ 14919 бойынша турмыстьщ электр 

плитасы.
Кез келген сиымдыльщты суйьщ азотка арналган Дьюар ыдысы.
Хроматографиялауга арналган ванналар (эмаль фото астаушалар).
15 х 30 жэне 20 х 40 см елшемд1 шыны пластиналар.
ГОСТ 25336 бойынша К-1-250-29/32 ТХС, К-1-100-29/32 ТХС, К-1-500-29/32 ТХС 

немесе П-1-500-29/32 ТХС кутылар.
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ГОСТ 25336 бойынша ХПТ-1-3 00-14/23 ХС немесе ХПТ-1-400-14/23 ХС 
тоназыткыштар.

ГОСТ 25336 бойынша ХПТ-2-400-29/32 ХС жэне ХПТ-1-300-29/32 немесе ХПТ-400- 
29/32 ХС тоназыткыштар.

ГОСТ 25336 бойынша 250-19/26-29/32 ТС дефлегматор немесе 300-19/26-29/32 ТС 
дефлегматор.

ГОСТ 25336 бойынша П2-10-180 ХС шыны тупктер.
ГОСТ 25336 бойынша АИО-14/23-50 ТС аллонж.
ГОСТ 25336 бойынша П-1-19/26-14/23 ТС немесе Н2-19/23 кондырма.
ГОСТ 25336 бойынша су агынды зертханальщ соргы.
ГОСТ 29228 жэне ГОСТ 29229 сиымдылыгы 1, 2, 5, 10 см3 тамшуырлар.
ГОСТ 25336 бойынша ВФО-32-ПОР 100-14/23 ХС немесе ВФО-32-ПОР 160-14/23 

ХС куйгы.
ГОСТ 1770 бойынша П-2-15-14/23 ХС елшемд1 тутктер.
ГОСТ 25336 бойынша ВД-1-500 немесе ВД-3-500 белпш куйгы.
ГОСТ 25336 бойынша 1-100, 1-250 немесе 3-100, 3-250 елшемд1 цилиндрлер.
ГОСТ 25336 бойынша СВ-14/8, немесе СВ-19/9, немесе СВ-24/10, немесе СВ-34/12 

елшеуге арналган стакандар (шынышакшалар).
ГОСТ 29224 бойынша елшеу температурасыньщ шеп 0 250 °С, елшеу багамы 1 °С

термометр.
ГОСТ 427 бойынша белу багамы 0,1 см елшепш сызгыш.
ГОСТ 25336 бойынша 2-100-2 елшемд1 кутылар.
Шыны кылтутштер, шыны таякшалар.
Колданыстагы нормативах кужаттар бойынша н.октан, т.,
Колданыстагы нормативах кужаттар бойынша н.гексан, т.,
ГОСТ 18300 бойынша ректификатталган техникалык этил спирт! немесе 

ГОСТ Р 51652 бойынша ректификатталган этил спиртт
Колданыстагы нормативах кужаттар бойынша фракциялы 40 70 °С петролешп

эфир.
ГОСТ 20015 бойынша хлороформ.
ГОСТ 5955 бойынша бензол.
Колданыстагы нормативах кужаттар бойынша белсендшп 2 децгешп 

хроматографиялауга арналган алюминий тотыгы.
ГОСТ 24363 калий гидрототыгы.
Бенз(а)пирен, непзп заттьщ болуы 98 % кем емес.
1,12-Бензперилен, непзп заттьщ болуы 98 % кем емес.
ГОСТ 9293 бойынша суйык азот.
ГОСТ 6709 бойынша дистиллденген су.
Метрологияльщ сипаттамалары бар езге де елшеу куралдарын жэне техникалык 

сипаттамалары бар жабдыктарды, сондай-ак сапасы бойынша керсетшгендерден темен 
емес реактивтер мен материалдарды колдану руксат етшедг

4.2 Сынакка дайындыц
4.2.1 Ертндшерд1 тазарту
Ертндшерд1 (н.октан, этил спирту петролейл1 эфир, хлороформ жэне н.гексан) 

жалпы кабылданган тэсшмен дефлегматормен айдайды.
4.2.2 Алюминий тотыгын дайындау
Алюминий тотыгын (250+4) °С температурасы жагдайында 4 сагат бойына кеппрпш 

шкафында кеттред1 жэне тыгынды ыдыста сактайды.
Жука кабатты хроматография уш к бенз(а)пирен ертндюш дайындау («куэгер» 

epmHflici).
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Шынышакшага шамамен 10 мг бенз(а)пирен елшеп салады, алынган елшещц тольщ 

epireHre дешн б1рнеше миллилитр петролейл1 эфир куяды.
Алынган ертн дЫ  сиымдылыгы 100 см3 елшемд1 кутыга куяды жэне ертнд1 

келем1н белпге деГпн петролейл1 эфирмен жетюзедг Ертндш щ  сакталу мерз1м1 
тоназыткышта уш айдан артьщ емес.

4.2.4 Бенз(а)пиреннщ стандартты ертндюш дайындау.
Шынышакшага (10,0+0,2) мг бенз(а)пиренд1 елшеп алады, алынган елшещц тольщ 

epireHre деГпн б1рнеше миллилитр н.октанды куяды. Алынган ертщ цш  сиымдылыгы 100 
см3 елшемд1 кутыга куяды жэне ертнд1 келемш белпге деГпн н.октанмен жетюзедг 
Алынган ертндще бенз(а)пиреннщ салмактык шогыры 100 мкг/см3. Ертщ цш  
тоназыткышта сактайды. Ертндш щ сакталу мерз1м1 уш айдан артьщ емес.

4.2.5 Бенз(а)пиреннщ жумысшы ертндюш дайындау
н.октандагы салмактьщ шогыры 0,1; 0,04 жэне 0,02 мкг/см3 бенз(а)пиреннщ 

жумысшы ертндшерш 4.4.4 бойынша дайындалган бенз(а)пиреннщ бастапкы стандартты 
ертндюшен сиымдылыгы 100 см3 тыгынды елшемд1 кутыларда б1ртшдеп дайындайды. 
Ертндшерд1 тоназыткышта сактайды. Ертндшердщ сакталу мерз1м1 6ip айдан артьщ 
емес.

4.2.6 1,12-бензпериленнщ стандартты ертндю ш  дайындау (iiiiKi стандарт).
Бастапкы ертщ цш  дайындау уинн шынышакшага (10,0+0,2) мг 1,12-бензпериленд1

елшеп салады, алынган елшещц тольщ epin кеткенге дешн б1рнеше миллилитр н.октан 
куяды. Алынган ерггшдЫ сиымдылыгы 100 см3 тыгынды елшемд1 кутыга куяды жэне 
белпге деГпн н.октанмен жетюзедг Алынган ертндщ е 1,12-бензпериленнщ салмактьщ 
шогыры 100 мкг/см3. Ертщ цш  тоназыткышта сактайды. Ертндш щ  жарамдыльщ мерз1м1 
уш айдан артьщ емес.

4.2.7 1,12-бензпериленнщ жумысшы ертндюш дайындау (iiiiKi стандарт 
ертндшер1)

Салмактьщ шогыры 0,01; 0,005; 0,002 жэне 0,001 мкг/см3 1,12-бензпериленнщ 
жумысшы ертндшерш 4.4.6 бойынша дайындалган бенз(а)пиреннщ бастапкы стандартты 
ертндюшен сиымдылыгы 100 см3 тыгынды елшемд1 кутыларда б1ртшдеп н.октанда 
дайындайды. Ертндшерд1 тоназыткышта сактайды. Ертндшердщ сакталу мерз1м1 6ip 
айдан артьщ емес.

4.2.8 Хроматографияльщ белуге арналган пластиналарды дайындау
20x40 см елшемд1 шыны пластинага алюминий тотыгын тепстеп себедг Содан кешн 

кальщдыгы 1мм жэне еш Змм резецке сакиналармен уш белкке (14,1 жэне 3 см) бел1нген 
шыны таякшаньщ кемепмен алюминий тотыгын эбден тепстейдг

4.3 Сынац жургпу
4.3.1 вшмнен бенз(а)пиренд1 бел in алу
Сиымдылыгы 500 см3 денгелек табанды кутыга салмагы 25 г ешм елшендюш 

салады, кутыга 20 см3 дистиллденген су, 200 см3 этил спиртш жэне 20 г калий 
гидрототыгын косады. Куты шшдепш сшюп араластырады. Кутыны Kepi тоцазыткышпен 
косады жэне реакцияльщ коспаньщ 3 сагат бойына кайнауы жагдайында су моншасында 
кыздырады. Содан кешн кутыга тоназыткыш аркылы 150 см3 су косады; кутыны 
моншадан алады жэне белме температурасына дешн салкындатады.

Суыганнан кешн реакцияльщ коспаньщ суйьщ фазасын калкымалап белу куйгысына 
куяды, ен1м калдыгын кутыда калдырады. К^алдьщ салынган кутыга 150 см3 н.гексан 
косады, куты шпндепш катты араластырады жэне н.гександы белу куйгысына 
калкымалап алады.

Куйгыны тыгынмен жабады жэне катты сшкидц сондай кеш штативке бектп  
суйыктыктар кабатталып белшгенге дей1н калдырады. Тузшген эмульсияны белу ymiH 
белу куйгысындагы коспага 20 см3 этил спиртш косады. Кдбатталып ажыраганнан кешн
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теменп сулы-спиртп фазаны тунба салынган кутыга Kepi куяды, ал гександы шайгынды 
сиымдылыгы 500 см кутыга куйып алады.

Бундай реакцияльщ коспаны ецдеуд1 шайгындау уш>н 100 см3 н.гексан жэне 
эмульсия кабатталып белiну yuiiH 20 см3 порциялы этил спиртш пайдаланып тагы ей рет 
журпзедг

Шайгындау аякдалганнан кешн кутыдагы калдьщ пен гидролизатты тегш тастайды, 
ал шайгынды белу куйгысында уш рет 50 см3 дистиллденген сумей жуады жэне упрден 
кешнп ек1нш1 белпге дешн дэлдщпен алдын ала елшенген порциямен сиымдылыгы 
250 см3 децгелек табанды кутыда ротациялык буландыргышта су моншасыньщ 
температурасы 60 °С артьщ емес жагдайда суалтады.

Шайгынды кутыны ертнд1 i3iH кепру уинн тарту шкафына калдырады, содан кешн 
кайтадан елшейдг влшеулер арасындагы айырмашылыкдар бойынша белшген 
шайгынньщ салмагын аныкдайды.

Кутыдагы шайгыннан елшемей шыны шакшага '/5 белiпн ipiicren алады. Шайгын 
калдыгы бар кутыны елшейдг Шайгын бел1п салынган шыны шакшага 4.2.3 бойынша 
дайындалган бенз(а)пирен «куэлшшщ» 0,1 0,2 см3 ертндю ш косады. Шыны шакша
ш ш деп мен кутыдагы калдыкты петролейл1 эфирдщ юшкене келемшде ерпедг

Алынган ергпнд1лерд1 шыны кылтупкп дайындалган пластиналарга: тар белптне 
шыны шакшадан алынган ертн д1ш («куэлш»), кеч белшше кугыдан алынган ешм 
шайгынын жагады. Ертндшерд1 пластинаньщ теменп шетшен 7-8 см Kepi карай тепе 
тел1ммен жагады.

Пластинаны хроматографиялау уннн юшкене 20 0 25 0 бурыш астында ваннага
орналастырады, петролейл1 эфирд1 сынаманы жагу сызыгына дешн жеткенге дешн куяды. 
Ваннаны шынымен жабады жэне ертщ ц шетш пластинаньщ жогаргы шетше жетюзш 
хроматографиялау журпзедг

Пластинаны кегтрмей оны ультра кулпн сэулемен сэулеленд1ред1 жэне «куэлжпц» 
сэулеленген тел1м1 бойынша сыналатын сынамада бенз(а)пиреннщ болу орнын 
аньщтайды. Сыналатын сынаманыц хроматограммасында бенз(а)пирен тел1мшщ шектерш 
белплейдг Пластинаны кеппретш шкафта далада кеппредг

Хроматограммада белгшенген сыналатын сынаманыц алюминий тотыгыныц тел1мш 
шыны кемепмен пластинадан алады жэне сузетш куйгыныц Keyeicri пластинасына 
салады. Куйгыны сиымдылыгы 100 см3 децгелек табанды кутымен косады жэне 
бенз(а)пирещц бензолды аздап порциялап косып жэне алюминий тотыгын куйгыда 
таякшамен араластыра отырып алюминий тотыгын 50 см3 бензолмен элюрлейдг Бензолды 
су моншасыньщ 60 °С артьщ емес температурасы жагдайында ротациялык 
буландыргышта кургаганша суалтады. Кутыдагы октан калдыгын тупкке салады. 
Тут1ктег1 ертщ ц келем1 5 см3 аспауы керек.

Kefioip ен1мдерд1 талдау кезшде шайгын ешмшен ажыраган 6ipiHmi 
хроматографиялау кез1нде улгшщ флуоресцентп курамб1рлжтершщ тольщ жэне накты 
ажырауы болмайды. Бул жагдайда пластинада «куэлш» келемшде алюминий тотыгыныц 
улкен тел1м1н белед1, бенз(а)пиренд1 бензолдыц алюминий тотыгымен жогарыда 
керсет1лгендей элюрлейд1 жэне суалтканнан кешнп калдыкты этил спиртшде ериед1 жэне 
алынган спирт шайгынын кайтадан хроматографиялайды.

Спирт шайгынын хроматографияльщ болу уннн 15 х 30 см ©лшемд1 пластинаны 
0,3 мм калыцдыкты алюминий тотыгыныц кабатын пайдаланады. Пластинада еш 10 жэне 
3 см ею тел1мд1 белед1. Пластинаньщ кец белшше шыны кылтутжтщ кемепмен 
талданатын ешмнщ спиртпк ертндюш, тар белшше петролейл1 эфирдеп бенз(а)пирен 
ертщ цсш  («куэл1к» ер тщ ц а) жагады. Пластинаны ваннага бурыш астында 
орналастырады жэне ертщ ц шетш пластинаньщ жогаргы шепне жетюзш хлороформда 
хроматографиялауды журпзедг Ультракулпн сэуледе «куэлш» бойынша алюминий
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тотыгын зерттелетш ешмнщ бенз(а)пирен тел1мш белгшейдг Содан кешн бенз(а)пиренд1 
алюминий тотыгымен бензолмен элюрлейд1 жэне жогарыда керсетшген калган 
операцияны журпзедг

Н.октандагы бенз(а)пирен ертндюш тугшке куяды. Ертнд1 келем1 ешмнщ 
бастапкы елшендйл25 г жагдайда 5 см3 аспауы керек.

Алынган ертндщ е (шайгында) сандьщ багалау yuiiH крепа эд1сш немесе iniKi 
стандарт эдюш пайдаланып темей температуралы спектрофлуориметрия эдю1мен 
бенз(а)пиреннщ болуын аныкдайды.

4.3.2 Крепа эдю1мен 4.3.1 бойынша алынган ертндще (шайгында) бенз(а)пиреннщ 
бслуын аныкдау.

Yin тугжке тамшуырмен н.октандагы бенз(а)пиреннщ 1 см3 алынган ертндюш 
куяды. Содан кешн 6ipiHini тугжке 2 см3 н.октанды куяды. Еюнпй тугжке 1,5 см3 
н.октанды жэне 4.2.5 бойынша дайындалган салмактьщ шогыры 0,1 мкг/см3 
бенз(а)пиреннщ 0,5 см3 жумысшы ертндюш куяды. Yniimni тугжке 1 см3 н.октанды жэне 
еюнпн тутжке куйгандай бенз(а)пиреннщ 1 см3 жумысшы ертндюшен куяды.

Спектрофлуориметрикальщ талдауды уш1нш1 тупктен бастайды. Ол уш1н уш1нш1 
TyTiicri спектрофотометрд1ц Kipy сацылауы алдында суйьщ азот куйылган Дьюар ыдысына 
салады; 367 нм к;оздыру сэулес1н1ц 403 нм толк;ын узындыгы жагдайында бенз(а)пирен 
флуоресценциясыньщ аналитикальщ сызыгын орнатады. Сацылауды улкейту жэне ашу 
коэффициент! н реттеумен, сондай-ак; б1рдей уак;ытта дэлдеумен Дьюар ыдысындагы 
тутзктер спектрофотометрд1ц т1ркейт1н куралы бойынша ец жогары белпге (50 80 %
дешн кол жетюзед1, содан кей1н толкын узындыгы 401 нм узындыгы жагдайында 
спектрофотометрдщ т1ркейт1н куралында белпн1 белгшеп 401-404 нм шамасында 
бенз(а)пиреншц спектрограммасын жазады. Спектр жазбасын ею рет кайталайды.

Содан кешн суйьщ азотта 6ipmnii жэне еюнш1 тутзктерд1 муздатады жэне 
флуоресценция спектрлерш 401-404 нм толкын узындыкдары шамасында, уш1нш1 
TyTiKTeri сынаманы сканерлеу кез1нде сол жагдайда устап 401 нм тольщ узындыгы 
жагдайында ©3i жазатын машина ушын мшдетп турде койып жазады.

Талданатын шайгындагы бенз(а)пиренн1ц салмакдьщ шогырын график бойынша 
аньщтайды, онда абсциссалар ociH бенз(а)пирен коспасыныц мэшн кояды, ал ординаталар 
oci бойынша миллиметрде алынган спектрограммалар бойынша елшенген 403нм 
жагдайында бенз(а)пиреннщ тэн сызыгыныц жогары шыцыныц тшктшн керсетед1.

Егер зерттелет1н ертнд1де бенз(а)пиреншц салмакдьщ шогыры елшеулер уш1н 
жарамды шамага тусет1н болса, онда алынган тэж1рибелж нуктелер 6ip тузу бойында 
жатады. Бул тузуд1н абсциссалар оамен киылысканга дешнп экстраполяция коспасыз 
ер1т!нд1де, ягни 1 см3 зерттелет1н ертндщ е бенз(а)пиреншц болуына сэйкесет1н тел1мд1 
бередг Егер бенз(а)пиреншн салмактьщ шогыры талданатын ертнд1де куралмен 
елшенет1н шогыр аукымыныц жогары шепнен жогары болса, онда талданатын ертн дЫ  
н.октанмен араластырады.

4.3.3 1шю стандарт эд1с1мен 4.3.1 бойынша алынган ертндщ е (шайгында) 
бенз(а)пиреннщ болуын аньщтау

1шю стандарт рет1нде 1,12-бензперилещц пайдаланады. Тут1кке 4.3.1 бойынша 
алынган 3 см3 н.октандагы бенз(а)пиреннщ ер тн д 1сш куяды жэне спектрофотометрд1ц 
K ip y  сацылауы алдында суйьщ азот куйылган Дьюар ыдысына салады, 367 нм коздыру 
сэулесшщ 403 нм толкын узындыгы жагдайында аналитикальщ сызыгын орнатады жэне 
401-409 нм толкын узындыгы шамасында ертщ ц спектршщ жазбасын журпзед1. Сызьщ 
каньщтылыгы бойынша (403 нм жагдайында бенз(а)пиреннщ тэн сызыгыныц жогары 
шыцы oniKTiri бойынша) сынамада бенз(а)пиренн1ц шамамен болуын багалайды. Осы 
багалауга сэйкес 3 см3 н.октандагы бенз(а)пиреннщ ертндю1 куйылган тутзкке сынама 
спектр1нде 406,3 нм жагдайында каньщтылыгы 403 нм тольщ узындыгы жагдайында
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бенз(а)пирен сызыгыньщ каныктылыгынан 3-5 есе артьщ болатындай санда 
1,12-бензпериленнщ ертндюш досады.

401-409 нм тольщ узындыгы аралыгында спектр жазуын ей  рет журпзедг
403 нм жагдайында бенз(а)пиреннщ жэне 406,3 нм жагдайында 1,12-бензпериленнщ 

тэн сызыкгарыныц кдныкдылыгын (сэйкес Hi жэне Нг) осы миллиметрдеп 
косылыстардыц тэн сызыкдарыньщ жогары жагдайында шьщдар бшктшш елшеп 
спектрограммалар бойынша аныкдайды. Есептеулерде орташа шаманы кдбылдайды. 
Бенз(а)пирен сызыгыньщ (Hi) каныктылыгыныц 1,12-бензперилен сызыгыньщ (Нг) 
каныктылыгына кдтынас коэффициенты есептейд1, К = Н 1/Н 2 .

Будан эр! бенз(а)пиреншц стандартты ертндшер1 унпн осы коэффициентп (Кст) 
аныктайды. Ол уш1н ек1 тут1кке салмактьщ шогыры 0,02 жэне 0,04 мкг/см3 
бенз(а)пиреннщ 3 см3 стандартты ертндшершен куяды. Тутжтердщ эрб1рще сынама 
салынган тутжке сиякды 1,12-бензпериленшц сондай санын куяды. Эр ертндш щ  
спектрлер1н 401-409 нм толкын узындыгы аралыгында еш рет жазады.

Бул жагдайда 401 нм тольщ нузындыгы жагдайында 63i жазатын калам ушы барльщ 
жагдайларда м1ндетт1 турде 6ip децгейде белгшенгендей болуына карайды.

Будан api спектрограммалар бойынша 403 нм жагдайында бенз(а)пиреннщ жэне
406,3 нм жагдайында 1,12-бензпериленшц тэн сызыкдарыныц каныктылыгын (сэйкес Hi 
жэне Нг) аньщтайды. Есептеулерде орташа мэндц кабылдайды. Бенз(а)пиреншц эр 
шогыры уипн Кст = Н 1/Н2  есептейд1.

Талданатын ертндщ е бенз(а)пиреннщ салмактьщ шогырын (с), мкг/см3, мына 
формуламен есептейдк

С =  Сет К /К с т , ( 1)

мунда сст стандартты ертндщ еп бенз(а)пирен шогыры, мкг/см3;
К 1,12-бензперилен косылган талданатын ертщ ц спектрограммасы бойынша 

табылган коэффициент;
Кет 1,12-бензпериленшц сэйкес коспасымен талданатын ертщ ц коэффициентше 

мэш бойынша жакын 1,12-бензперилен косылган бенз(а)пиреншц стандартты ертндюшщ 
спектрограммалары бойынша табылган коэффициент.

Ек1 параллель аныкдаулар мен эдютемеге сэйкес, б1рак ен1мн1ц елшенд1с1з барльщ 
реактивтерд1 пайдаланып талдаудыц барльщ кезец1нен етшзетш б1рдей уакыттагы 
бакылау тэж1рибес1н журпзедг

4.4 Ногижелер/н ецдеу

Бенз(а)пиреншц салмактьщ шогырын Хц %, X и Х2 , мг/кг, мына формулалар 
бойынша есептейд1:

( с - с о) -щ-У-100  =  ( c - c J - щ- У  1Q_4 

т2 т 1000 1000 т2 ■ т (2)

^2 =
( c - c J V m ,

т (3)
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мунда с 4.3.1 бойынша алынган талданатын ешм ертщцсшде (шайгында) 4.3.2 
немесе 4.3.3 бойынша белгшенген бенз(а)пирен шогыры, мкг/см3;

Со 4.3.1 бойынша алынган бакылау тэжзрибе ертндюшде бенз(а)пиреннщ шогыры,
мкг/см3;

V ешмнщ талданатын сынамасынан бел1нген бенз(а)пирен ертндюшщ келем1,
см3,

mi талданатын ешмнен бел1нген шайгын салмагы, г;
шг пластинаньщ кец тел1м1не жагылган шайгын салмагы, г;
m ешм елшендюшщ салмагы, г.
Нэтижеш екшнй мэнд1 санга дей1н денгелектейд1.
Сонгы нэтиже рет1нде сол мэнд1 санды ек1 параллель аньщтамалардьщ орташа 

арифметикальщ мэн1н кабылдайды.
Егер параллель аньщтаулар нэтижелер1 арасында айырмашыльщ |Xi Х2 | < 0,0ldX 

аспайтын болса, мунда Xi, Х2 жэне X oipiHLui жэне ек1нш1 параллель аньщтаулардьщ 
нэтижелер1 мен олардьщ орташа арифметикальщ мэш, ал d уксастыкты бакылау 
норматив! болган жагдайда онда орташа арифметикальщ X талдау нэтижеш рет!нде 
кабылдайды. О л ай бол маган жагдайда талдауды кайталайды. ¥ксастыкгы бакылау 
нормативт!н!ц мзш d 1-кестеде бершген.

Алынган талдау нэтижес! X жэне 1-кестеде бершген салыстырмалы кшарат мэш 
8 бойынша абсолют кшаратты есептейд! Д = 0,01 8 X, мг/кг немесе %.

Талдау нэтижес!н (X Д), мг/кг немесе Р = 0,95 жагдайында % туршде бередг
4.5 Талдау нэтижелершщ дэлдшш бакылау
Талдау нэтижелершщ сапасына imri шугыл бакылау (ТТТТБ) талдау нэтижелер!н!н; 

уксастыгы, кайталангыштыгы жэне дэлд!г!н бакылаудан турады.
4.5.1 Параллель аньщтаулардьщ уксастыгын 4.4 сэйкес эр талданатын сынама уш1н 

бакылайды.
4.5.2 Кайталангыштыкка !шю бакылау журпзу уш1н жумысшы сынамаларды 

пайдаланады. Сынаманы тец ею бел1кке белед1 жэне эдютемеге сэйкес турл1 
зертханаларда немесе 6ip зертханада, талдау журпзуд1ц шарттарын барынша турленд!р!п, 
ягни елшемд! ыдыстьщ турл1 жиынтыгын пайдаланады, талдауларды турл1 кундер! немесе 
exi турл1 аналитик орындап журпзед!.

Егер |Xi Х2 | < 0,01DX, мунда Хь Х2 жэне X турл1 зертханаларда немесе б!р 
хертханада турл1 шарттар жагдайында алынган б1рдей сынаманы талдау нэтижелер! мен 
олардьщ орташа арифметикальщ мэш, D кайталангыштыкгы imKi шугыл бакылау 
норматившщ мэн1 жагдайында бакылау талдаулардьщ кайталангыштыгы канагаттанарльщ 
деп таниды. D норматившщ мэш 1-кестеде бершген.

Кайталангыштыкка бакылау журпзу кезецдшп exi аптада 6ip реттен жш емес.

1-кесте Р = 0,95 сен!мдш!к ыкдималдыгы жагдайында елшеу аукымдары, 
салыстырмалы кшарат сипаттамаларыньщ мэн1 мен салыстырмалы юнаратты (уксастьщ 
жэне кайталангыштьщ) кездейсок курайтын шугыл бакылау нормативтер!_______________

влшеу аукымы, 
мг/кг

Кшарат 
сипаттамасы 

(кшарат бершген 
ьщтималдьщпен 
болатын аральщ 

шеп) +8, %

¥ксастыкты шугыл 
бакылау норматив! 
doni, % (параллель 
аныктаулардьщ exi 

нэтижелер! уш1н, п = 
2)

Кайталангыштыкгы 
шугыл бакылау норма

тив! Doth, % (в Л Ш в у - 

лердщ ею нэтижелер! 
уш!н, m = 2)

0,0002- 0,001 коса 42 40 60
0,001 - 0,005 коса 32 30 45
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4.5.3 Дэлдшке бакылау журпзу уппн бенз(а)пирен накты косылган жумысшы 
сынамаларды пайдаланады. Сынаманы тен ею белшке беледк GipeyiH эдютемеге сэйкес 
талдайды, екшинсше бенз(а)пиреннщ белгш коспасын енпзед1 жэне содан кешн 
эдютемеге сэйкес талдайды. Коспа шамасы талданатын сынамада бенз(а)пиреннщ 50-150 
% болуын курауы керек.

Бакылау талдауларыньщ дэлдшш егер |Xi X с |<0,01К болса, мунда Xi, X жэне с 
бенз(а)пирен косылган сынаманы, накты сынаманы бакылау талдау нэтижелер1 мен 

бенз(а)пирен коспасыньщ шамасы, К-дэлдшп шугыл бакылау норматив! болса, 
канагаттанарльщ деп есептейдт

Дэлдшп шугыл бакылау нормативш мына формулалар бойынша есептейдг
1иш зертханальщ бакылауды журпзген кезде (Р = 0,90)

к= 0,84]1 (Л Х 1 )2 + ( А Х У (4)
Сырткы бакылау журпзген кезде (Р = 0,95)

К= ] (Д  Х1)Н&х)! <5>

мунда Axi + Ах хлоридтер косылган сынамадагы жэне накты сынамадагы 
хлоридтерд1н салмактьщ шогырына сэйкесетш кшарат сипаттамаларыньщ мэндерк

Axi = 0,01 8xiXi жэне Ах = 0,01 8хХ, мунда Xi жэне X коспалы сынамадагы жэне 
накты сынамадагы бенз(а)пиреннщ салмактьщ улеср % немесе мг/кг.

Салыстырмалы кшараттьщ 8х (8xi) мэш 1-кестеде бершген.
Талдау дэлд1г1не бакылауды айына 6ip реттен жи1 емес, сондай-ак реактивтерд1 

алмастырган кезде немесе жумыста узак уз1л1стен кей1н журпзедт
Дэлд1кке шугыл бакылау нормативтершщ артканы жагдайда кайталау талдауларын 

журпзедт
Керсет1лген нормативтер кайтадан арткан жагдайда талдауларды токтатады, 

канагатсызданарльщ нэтижелерге экелет1н себеб1н аныктайды жэне оларды тузейдт
1ТТТБ нэтижелер1н арнайы журналга т1ркейд1.

5 Белме температурасы жагдайында тшмдйнп жогары суйыктыктык 
хроматографиялау жэне спетрофлуорометрия aflicrepi

Эд1с непз1 кем1рс1тектер1н, оньщ 1ш1нде алдын ала спирта ертнд1мен евделген 
ешмнен бенз(а)пирещй, гександы, ащы калийд1 шайгындау, курамында бенз(а)пирен бар 
полициклд1 хош nid i кем1рсутектершщ тушрппктерш белу, алынган тушршшп кедерп 
келпретш коспалардан сефадекст1 баганада жэне ацетилирленген целлюлозаньщ жука 
кабатында немесе аньщталган бенз(а)пирещц кешннен сандьщ аньщтаумен 
пластинкаларда белме темрпературасы жагдайында тшмдшп жогары суйьщтьщтьщ 
хроматографиялаумен немесе спектрофлуориметриялаумен тазарту болып табылады.

Тшмдшп жогары суйьщтьщтьщ хроматография эдюш жэне белме температурасы 
жагдайында спектрофлуориметрия эдюш пайдаланып талданатын ен1мдерде 
бенз(а)пиреннщ салмактьщ улесшщ аньщталатын шамаларыньщ аукымы 0,0001-0,002 
мг/кг немесе 0,1 х 10'7 2,0 х 10 '7 %. Тшмдшп жогары суйьщтьщтьщ хроматография
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эдюш колданган жагдайда ертндщ е аньщталатын бенз(а)пиреннщ салмактык 
шогырыныц онтайлы аукымы 0,01-0,02 мкг/см3, спектрофлуориметрия эдюш пайдаланган 
жагдайда 0,02-0,2 мкг/см3 курайды.

5.1 Аппаратура, материалдар мен реактивтер
Толкын узындыгы 300 460 нм спектралды аукымды, астаушалар сиымдылыгы 0,4

см3 флуоресцентт1 спектрометр.
Толкын узындыгы 300 420 нм спектралды аукымды флуориметрияльщ детектормен 

суйыктыктьщ хроматограф.
Крсылган фазалы сорбентпен толтырылган узындыгы 150 мм жэне диаметр! 6 мм 

болат немесе шыны хроматографияльщ багана (мысалы, Supersosil LC-PAH).
ГОСТ 24104 бойынша ец жогары елшеу шеп 200 г дэлд1к сыныбы 2 зертханалык 

таразы.
ГОСТ 24104 бойынша ец жогары елшеу шеп 500 г дэлдш сыныбы 2 жалпы арналган 

зертханалык; таразы.
ИР-1М ротационды буландыргыш.
ГОСТ 25336 бойынша су агынды зертханалык; соргы
Су моншасы
Электр кыздыргышты ММ-ЗМ тиггп магнитп араластыргыш.
Спектралды аукымы 250-700 нм жэне УФ сэулелену кез1 ретшде БУВ-15 типп 

лампалы «Хроматоскоп» турл1 ультракулг1н сэулелещцрпш.
УФ сэулеленЫру квз1 ретшде ОЛД диагностикалыц лампа 

х х см олшемд/ хроматографиялыц шыны камера
Жука кабатты хроматографиялауга арналган 5 х 20 жэне 20 х 20 см шыны 

пластинкалар.
ТСХ арналган х см влшемдi Силуфол пластиналары
Узындыгы 500 мм жэне диаметр! 20 мм meri темен тартылган жэне сиымдылыгы 50 

60 см3 ПШ 14/23 суйьщкоймалы хроматографияльщ шыны багана.
ГОСТ 25336 бойынша ХПТ-2-400-29/32 ХС немесе ХШ-1-400-29/32 ХС тоцазыткыш.
ГОСТ 25336 бойынша АИО-14/23-50 ТС немесе АИО-14/23-14/23-65 ТС т ш т  

алонж.
ГОСТ 427 бойынша елшеу багамы 0,1 см елшейтш сызгыш.
ГОСТ 25336 бойынша 250-19/26-29/32 ТС немесе 300-19/26-29/32 дефлегматор.
ГОСТ 25336 бойынша П-1-19/26-14/23-14/23 ТС немесе Н-2-19/26-14/23 ТС 

кондыргы.
ГОСТ 25336 бойынша ВД-1-500 немесе ВД-3-500 белпш куйгы.
ГОСТ 25336 бойынша ВФО-32-ПОР 100-14/23 ХС немесе ВФО-32-ПОР 160-14/23 

ХС куйгы.
ГОСТ 25336 бойынша 1-100, 1-250 немесе 3-100, 3-250 елшемд1 цилиндр.
ГОСТ 25336 бойынша В-1-100 немесе В-1-150 химияльщ стакан.
ГОСТ 25336 бойынша 1-500 куты.
ГОСТ 25336 бойынша Гр 50-14/23 куты.
ГОСТ 25336 бойынша К-1-100-29/32 ТХС, К-1-25Р-29/32 ТХС, К-1-500-29/32 ТХС 

немесе П-1-500-29/32 ТХС кугылар.
ГОСТ 25336 бойынша Кн-1000-29/32 ТХС, ГОСТ 25336 бойынша Кн-250-34 ТХС 

кугылар.
ГОСТ 25336 бойынша 2-100-2 елшемд1 кутылар.
ГОСТ 9147 бойынша 1 немесе 2 немесе 3 Бюхнер куйгысы.
ГОСТ 25336 бойынша СВ-14/8 немесе СВ-19/9, немесе СВ-24/10, немесе СВ-34/12 

елшеуге арналган стакандар (шыны шакшалар).
МШ-10 ram i микрокыскаштар, шыны кылтупктер.
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ГОСТ 29228 немесе ГОСТ 29229 бойынша 1-1-1, 1-1-2, 2-1-5, 8-2-0,2 тамшуырлар.
Индикаторлы эмбебап кагаз.
ГОСТ 12026 бойынша сузетш зертханальщ кагаз.
Крлданыстагы нормативт1к кужаттама бойынша кандауыр немесе жука калакша.
н.гексан, т., колданыстагы норматив-пк кужаттар бойынша.
ГОСТ Р 51652 бойынеша ректификатталган этил спирт1 немесе ГОСТ 18300 

бойынша ректификатталган техникальщ спирт.
ГОСТ 5955 бойынша бензол.
ГОСТ 5789 бойынша толуол.
ГОСТ 4204 бойынша кук1рт кынщылы.
ГОСТ 2603 бойынша ацетон, т. немесе эс.т.
ГОСТ 5815 бойынша слркесу ангидриду т.
ГОСТ 20289 бойынша диметилформамид, т у т.
Крлданыстагы нормативт1к кужаттар бойынша ацетонитрил.
ГОСТ 24363 бойынша калий гидрототыгы.
Колданыстагы нормативтш кужаттама бойынша микрокристалды унтак целлюлоза.
Бенз(а)пирен, непзп заттыц болуы 98 % кем емес.
Бенз(в)хризен, непзп заттыц болуы 98 % кем емес.
Сефадекс LH-20.
АСКГ саркалы кумарне.
Белсендыт detfzemi хроматографиялауга арналган алюминий тотыгы
ГОСТ 6709 бойынша дистиллденген су.
Метрологияльщ сипаттамалары бар езге де елшеу куралдарын жэне техникальщ 

сипаттамалары бар жабдьщтарды, сондай-ак сапасы бойынша керсетшгендерден томен 
емес реактивтер мен материалдарды колдану руксат етшедг

5.2 Сынакща дайындык;
5.2.1 Ертндшерд1 дайындау
Ертндшерд1 (н. октан, этил спирту ацетон, бензол) жалпы кабылданган тэсшмен 

дефлегматормен айдайды.
Айдау кутысына 120 см3 бензолды жэне 1 дм3 ертндше 36 см3 суды косып 

диметилформамидп айдайды.
5.2.2 Ацетшцц целлюлозаны дайындау
(50,0+2,0) г микрокристаллды целлюлозаны сиымдылыгы 500 см3 жалпак тугт  

кутыга салады, жеке кутыда дайындалган 150 см3 бензол мен толуол коспасын, 70 см3 
аркесуы ангидрид1н жэне 0,3 см3 куюрт кышкылын косады. Реакциялык коспаны 
магнита араластыргышпен 6-8 саг бойына араластырады, араластырмай тагы 18 саг 
калдырады, содан кешн суйьщ фазаны калкымалайды, ал калдыгына 300 см3 этил спиртш 
куяды, араластырады, спиртте 24 сагатка калдырады, содан кешн целлюлозаны Бюхнер 
куйгысымен сузедк 100 см3 этил спирт1мен жэне жуатын судыц бейтарап реакциясына 
дешн дистиллденген сумей жуады (индикаторлы кагаз бойынша).

Содан кешн ацетилд1 целлюлозамен хроматографияльщ белсендшкп тексеред1. Ол 
ушш талдауды журпзерден 3-4 сагат бурын 60:25:15 келемд1 катынаста алынган этил 
спирту ацетон жэне су коспасын дайындайды да оны сузетш кагаз тел1мдер1 теселген 
хроматографияльщ камерага куяды. Е ртщ ц кабатыныц бшкт1г1 1,5 2 см болу керек. 1,5
г ацетилирленген целлюлозаны 7 см3 этил спиртшде калкымалайды жэне калкыманы тепе 
кабатпен 5 х 20 см шыны пластинага куяды, ертнд1н1 ауада тольщ буландырады да 
пластинкага микрошприцпен немесе шыны кылтупкпен нуктеге салмактьщ шогыры 1 
мкг/см3 бенз(а)пиреншц 5 мкл ертнд1с1н жагады. Пластинаны хроматографияльщ 
камерага салады да ертщ ц децгей1 куйган сызыкдан 100мм-ге кетер1лгенге дей1н 
камерада калдырады. Хроматографиялау аякдалганнан кей1н пластинаны шагырады, ауада
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кеггпред1 жэне ультра кулгш сэулелещцрпш лампасы астында бенз(а)пирен тамшысын 
флуоресцентп кегшд1р туспен белгшейдт Бастапкы сызьщтан epixiнд1 соцгы сызыгына 
жэне ортасына дешн бенз(а)пирен тамшыларыньщ кашыктыгын елшейдк пластинка 
бойынша бенз(а)пиреннщ жылжу жылдамдыгын багалайтын Rf мэнш мына формула 
бойынша есептейдг

R, = ^ ,  (6)L

мунда Ьбп бенз(а)пиреннщ бастапкы сызыгынан соцына дешнп кашыктьщ, мм;
L ертндш щ  бастапкы сызыгыдан шетше дешнп кашыктьщ, мм.
бенз(а)пиреннщ Rf мэш 0,1 курауы керек.
5.2.3 Жумысшы пластиналарды дайындау
5.2.3.1 BipiHuii тэсш
Жумысшы пластинаны дайындау ушш 5 г ацетилирленген целлюлозаны 20 см3 этил 

спиртшде калкымалайды жэне тепе кабатпен 20x20 см п ласти нага куяды.
5.2.3.2 Ек1нш1 тэсш
Жумысшы пластинаны дайындау ушш 16 г ацетилирленген целлюлозаны, 8 г 

алюминий тотыгын жэне 20 см3 метанолды 1 минут бойына катты араластырады да 
балшьщ тектес ертщ цш  20x20 см пластинкаларга 0,25 мм кабатпен жагады. Пластинаны 
6ipiHmi ауада, содан кешн 2 сагат бойы 60°С температурасы жагдайында кеггпретш 
шкафта кеппред1 де ылгалсоргышта сактайды.

5.2.4 Бенз(а)пирен мен бенз(в)хризеншц стандарты ертнд1лер1н дайындау
влшеуге арналган стакандарга (шыны шакша) (10,0+0,2) мг бенз(а)пирен мен

бенз(в)хризещц елшеп салады. 0лшендшерд1 сиымдылыгы 100 см3 елшемд1 кутыга: 
бензолмен бенз(а)пиренд( ацетонитрилмен бенз(в)хризенд1 салады, содан кей1н 
бенз(а)пирен ертнд1с1н1ц келем1н белпге дей1н бензолмен, бенз(в)хризен ертнд1с1н1 
келемш ацетонитрилмен жетюзед1. Алынган ер1т1нд1лер 100 мкг/см3 салмактьщ шогырга 
ие болады. Ер1т1нд1лерд1 салкын карангы жерде уш айга деГпн сактайды.

5.2.5 Бенз(а)пирен мен бенз(в)хризеншц жумысшы ертндшер1н дайындау.
Жумысшы ертндшерд1 сиымдылыгы 1, 5 жэне 10 см3 тамшуырлар мен сиымдылыгы

100 см3 елшемд1 кутыларды пайдаланып стандарттарды ерЫнд1лерд1 араластырып 
дайындайды, ертнд1 келем1н белпге деГйн сэйкес ерташпен жетюзед1, араластырады 
жэне 6ip айдан артьщ емес салкын жерде сактайды.

Салмактьщ шогыры 1,0 мкг/см3 бенз(а)пирен ертнд1с1н дайындау 
(спектрофлуориметрия эд1с1мен аньщтау уш1н): стандартты ертнд1ден 1,0 см3 алады да 
сиымдылыгы 100 см3 елшемд1 кутыга салады; ертнд1 келемш белпге дешн бензолмен 
жетюзед1.

Салмактьщ шогыры 0,25: 1,0 жэне 5,0 мкг/см3 бенз(а)пирен ертнд1с1н дайындау 
(ттм дш п жогары суйьщтьщтык хроматографиялау эд1с1мен аньщтау уш1н): стандартты 
ертнд1ден сэйкес 0,25; 1,0; 5,0 см3 сурыптайды жэне сиымдылыгы 100 см3 елшемд1 
кутыларга салады; ертнд1лер келем1н белпге дешн ацетонитрилмен жетюзедт

Салмактьщ шогыры 0,5 жэне 10 мкг/см3бенз(в)хризен ертндшерш дайындау: 
стандартты ертнд1ден 0,5 жэне 10 см3 сэйкес сурыптайды, сиымдылыгы 100 см3 елшемд1 
кутыларга салады; ертндш ш  эр келем1н белг1ге деГйн ацетонитрилмен жетюзед1.

5.2.6 Градусталган ертндшерд1 дайындау
Ббенз(а)пирен жэне бенз(в)хризен коспаларыныц градусталган ертнд1лер1н 

дайындау уш1н сиымдылыгы 250 см3 елшемд1 кутыларга сиымдылыгы 1 см3 тамшуырмен 
2-кестеде бершген салмактьщ шогыры 100 мкг/см3 бенз(а)пиреннщ стандартты ертнд1 
жэне салмактьщ шогыры 10 мкг/см3 бенз(в)хризеннщ жумысшы ертндшершщ

12



ЦР СТ 1502-2006

келемдерш салады, келемш белпге дешн ацетонитрилмен жетюзедг Алынган 
ертндшерд1 араластырады жэне карацгы салкын жерде 6ip айдан артьщ емес сактайды.

2-кесте

Ертнд1
HOMipi

Бастапкы ертнд1 келем1, см3 Градусталган ер1т1нд1де салмактьщ 
шогыр, мкг/см3

Салмактьщ шогы- 
ры 100 мкт/см3 
бенз(а)пирен

Салмактьщ шогыры 
10 мкг/см3 

бенз(в)хризен
Бенз(а)пирен Бенз(в)хризен

1 1,00 1,00 0,40 0,04
2 0,50 0,50 0,20 0,02
3 0,25 0,25 0,30 0,01
4 0,10 0,10 0,04 0,004

5.3 Сынац журНзу

5.3.1 вшмнен бенз(а)пирещц шыгару
Децгелек туш! немесе жалпак ту mi сиымдылыгы 100 см3 кутыга салмагы 10 г 

ешмнщ елшендюш салады, 50 см3 92 %-т\ этил спиртшдеп 4 г калий гидрототыгынан 
туратын ертщ цш  досады. Кугы пшндепш сшкш араластырады. Кутыны Kepi 
тоназыткышпен досады жэне реакцияльщ коспаныц 3 саг бойына кайнауы жагдайында су 
моншасында немесе магнитп араластыргышта кыздырады. Содан кешн кутыга 
тоназыткыш аркылы 100 см3 дистиллденген суды косады. Реакцияльщ массаны белые 
температурасына дешн салк;ындатады. Салкындатканнан кей1н реакцияльщ массаны 
сиымдылыгы 500 см3 белпш куйгыга салады. Егер ерипткеннен кей1н реакцияльщ массада 
катты калдык калса, оны калдыкты 30 см3 ыстьщ этил спирт1н1ц сузпнпнде жуып Бюхнер 
куйгысында ажыратып алады. Реакцияльщ массаныц суйьщ фазасын шайгындау yniiH 
пайдаланады. Белпш куйгыга 30 см3 н.гександы косады. Куйгы шшдепш с1лкид1 де 
суйьщтьщтар кабатталып бел1ну уш1н калдырады, Белпш куйгыдагы коспада эмульсия 
туз1лген жагдайда 20 см3 этил спиртш косады. Кабатталып белшгеннен кей1н теменг1 
сулы-спиртт1 фазаны кутыга куйып алады, ал гексан шайгындысын баска белпш куйгыга 
куйып алады. Бундай реакцияльщ массаны ендеуд1 20 см3 дан порциялап эмульсиялар 
белшу уш1н шайгындауга 30 см3 дан н.гексан жэне этил спиртш пайдаланып ею рет 
журпзед1.

Шайгындауды аяктаганнан кей1н б1р1кт1р1лген гексан шайгындысын белпш куйгыда 
дистилденген сумей уш рет 30 см3 дан жуады, шайгындыны Keyeicri сузпмен куйгыда 
сусыз натрий сульфатыныц кабаты аркылы cy3in сиымдылыгы 100 см3децгелек туш! 
кутыга салады. Ертндш1 ротацияльщ буландыргышта 50 см3 келемше дей1н сулы 
моншаныц 60 °С артьщ емес температурасы жагдайда суалтады.

Суалтылган шайгынды сиымдылыгы 500 см3 бел rim куйгыга салады жэне оган 9:1 
келемдш катынаста алынган 50 см3 диметилформамид жэне су коспасын косады. Коспаны 
1 мин. бойына катты сшкщц, фазалар ажыраганнан кеГпн теменп кабатты сиымдылыгы 
200 см3 жалпак туггп кутыга куяды, ал жогаргы гексан кабатынан 50 см3 
диметилформамид жэне су коспасымен шайгындау журпзедг Гексан кабатын алый 
тастайды, Ty6i жалпак кутыда б1ршпршген диметилформамидп шайгынды белпш 
куйгыга салады, 100 см3 дистиллденген су косады да гександы су фазасымен 50 см3 тен 
уш рет шайгындай журпзедг Сулы фазаны тепп тастайды, ал гександы шайгынды 30 см3 
тен сумей унйн рет жуады, Ty6i жалпак кутыга салады, 10 г сусыз натрий сульфатын 
косады да 6ip сагат бойына устайды. н.гександы ротацияльщ буландыргышта 1,5 2,0 см3
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келемше дешн суалтады, калган epixi нд1 Hi су агынды соргымен косылган вакуумды алонж 
аркылы ауа агынымен кепредк кутыдагы калдыкты 0,5 см3 этил спиртшде ерггедт

Сиымдылыгы 100 см3 стаканга (2,5 + 0,2) г сефадекс LH-20 елшеп салады, 20 см3 
этил спиртш косады жэне i c iH y  уинн 3-4 сагатка калдырады. Содан кешн гельд1 спиртт1н 
аз белЫмен жуып шыны хроматографияльщ баганга куяды, ертщ цш  сорбент уст1ндег1 
спирт кабаты 2 мм-ге темей емес калгандай етш куяды. Дайындалган баганга 0,5 см3 
порциялап этил спирхмен кутыдан уш Рет жуып, кутыдагы шайгын калдыгын 
тамшуырмен жагады. Баганадан полициклд1 хош шсп кем1рсутектерш, оньщ 1ш1нде 
бенз(а)пирещц элюирлеуд1 40 см3 этил спиртшде журпзедц 12 см3 келемд1 6ipinmi 
фракцияны алый тастайды, 25 см3 келемд1 екшин туй1рш1ктерд1 жинайды. 0,5 см3/мин 
epiTi нд1 Hi элюирлеу жылдамдыгын ауа урлег1ш немесе газ баллонымен косылган 
кондыргы аркылы ауа немесе азот агынымен кдшкене артьщ кысым курап камтамасыз 
етед1. Газды силикагельмен толтырылган шыны трубка аркылы беру керек.

LH-20 сефадексп багананы б1рнеше рет колдануга болады. Ол уипн 
туй1рш1ктегеннен кешн сорбенттщ K e y in  кету1н болдырмай багананы 25 см3 этил 
спирхмен жуады жэне келес1 сынаманы енпзедт

Екшип тушринкп ертщ цш  сиымдылыгы 50 см3 алмурт тектес кутыга салады, 
epiTi нд1 Hi 0,5 1,0 см3 келемше дешн суалтады, оньщ калдыгын ауа немесе азот агынында
кепредй

Курамында бенз(а)пирен бар алынган туй1рш1ктерд1 opi карай тшмдшп жогары 
суйьщтьщтьщ хроматографиялау немесе спектрофлуориметриялык эдю кемепмен 
талдайды.

Б1рдей уакытта эд1стемеге сэйкес 6ipaK ешмнщ елшещцсшшз реактивтерд1 
пайдаланып талдаудьщ барльщ кезецдерш етк1з1п бакылау тэж1рибес1н журпзед1.

5.3.2 Тшмдшп жогары суйьщтьщтьщ хроматографиялау эд1амен бенз(а)пиреншн 
болуын аньщтау

5.3.2.1 Хроматографиялау шарттары
Хроматографиялау шарттары колданылатын суйыктыктьщ хроматограф жэне 

хроматографияльщ багана тур1не карай тандалады.
Мысал рет1нде бенз(а)пиренд1 хроматографияльщ аныкдаудьщ мынадай шарттары 

келт1р1ле алады.
«Krat03 FS-970» флуоресцентт1 детекторлы «Altex-334» суйыктыктьщ хроматограф.
5 мк тушрипктейтш, узындыгы 150 мм, диаметр! 4,6 мм Supelcosil LC-PAM багана.
Флуориметрияльщ детектор: коздыратын туе толкыныньщ узындыгы 300 нм, 

эмиссионды сузп 418 нм.
Жылжымалы фаза: 8:2 келемдк катынасты ацетонитрил жэне су,
Элюирлеу жылдамдыгы 2,0 см3/мин.
Енпзшепн сынама келем1 20 мкл.
Кушейткйш сез1мталдыгын бенз(а)пиренн1ц жэне imKi стандарт -бенз(в)хризен 

белгшер1н1н каньщтылыгы шэкшд1н 95 % аспайтындай erin тацдайды.
Талдау уакыты 15 мин; бенз(а)пиренн1ц устау уакыты 5 мин, бенз(в)хризенн1ц 

13 мин.
Талданатын ер1т1нд1лерд1 б1рдей жагдайларда ею рет хроматографиялайды. Шьщдар 

алацдарын интегратор кемепмен немесе шыц би1кт1пн жэне бшктш жартысын оньщ ен1не 
кебейтш колмен елшейд1.

Бенз(а)пиренн1ц болуын аньщтауды !шкй стандарт эд1с1мен немесе коспалар эд1с1мен 
журпзед1.

5.3.2.2 1шю стандарт эдшмен 5.3.1 бойынша алынган ертндщ еп бенз(а)пиренн1ц 
болуын аньщтау
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Сандьщ багалаудыц бундай тэсшн пайдаланган кезде 5.2.6 бойынша дайындалган 
градусталган ертндшерд1 пайдаланып алдын ала хроматографты градустауды журпзедг

5.3.2.1 керсетшген шарттарда эр дайындалган ертщ ц унпн уш хроматограммадан 
жазып алады жэне бенз(а)пирен жэне бенз(в)хризен шьщдарыньщ аландарын елшейдг Yhi 
хроматограммалардан есептелген бензин(а)пирен жэне бена(в)хризен шьщдары 
алацдарыньщ орташа арифметикальщ мэндерш аньщтайды.

Градусталган коэффициента К мына формуламен есептейд1

К  = (7)

мунда mi жэне гщ 
салмактары,мкг;

mx-S2 
m2 -Sl

енпзшген бенз(а)пирен (mi) мен бенз(в)хризеннщ (m2 )

Si жэне S2 бенз(а)пирен (Si) жэне бенз(в)хризен (S2 ) шьщдарыньщ алацдары, см

Г радусталган коэффициента К эр ертщ ц ymiH есептейдг
Оныц мэндер1 барльщ нэтижелердщ градусталган коэффициентшщ орташа 

арифметикальщ мэндершен 10 % артьщ емес ерекшелшбеу1 керек.
Коздыратын сэуленщ толкын узындыгы 300 нм жэне эмиссионды сузпштщ 418 нм 

жагдайда градусталган коэффициентац мэш 9,5 курайды.
Талдауды бастар алдында сынамаларды сштшк куйд1руге дайындау кезещнде ешм 

сынамасына жэне бакылау тэж1рибесшщ сынамасына салмактьщ шогыры 0,5 мкг/см3 
бенз(в)хризеннщ 50 мкл ертндюш енпзедг Еш сынаманы да 5.3.1 керсетшген сынакдыц 
барльщ кезецдер1 аркылы етюзедт Кургак калдыкды 200 мкл ацетонитрилде ерггедг

5.3.3.1 керсетшген жагдайларда салмакдык; шогыры 100 мкг/см3 бенз(а)пирен 
epiri Hflici Hi ы жэне салмактьщ шогыры 100 мкг/см3 бена(в)хризен ертндюшщ 
хроматограммаларын жазып алады, бенз(а)пирен жэне бенз(в)хризеншц шьщкан уакытын 
белгшейдт Содан кешн бенз(в)хризен косылган бакылау тэж1рибес1 сынамасыньщ жэне 
бенз(в)хризен косылган сол ешм сынамасыньщ хроматограммаларын жазып алады. 0шм 
сынамасы мен бакылау тэж1рибеа сынамасындагы хроматограммаларда бенз(а)пирен 
жэне бенз(в)хризен шьщдарыньщ алацдарын елшейдг

Эр сынама унйн exi хроматограммадан жазып алады. Exi хроматограммадан 
бенз(а)пирен жэне бенз(в)хризен шьщдары алацдарыньщ орташа арифметикальщ мэшн 
есептейдг Алынган деректер непзшде ешм сынамасындагы mi жэне бакылау тэж1рибес1 
сынамасындагы m2 бенз(а)пиреннщ салмагын аныктайды, мкг:

тсш Л  -К тст S2 - К
(8)

мунда mi ешм сынамасындагы бенз(а)пирен салмагы, мкг; 
m2 бакылау тэж1рибеа сынамасындагы бенз(а)пирен салмагы, мкг; 
mcm ешм сынамасына жэне бакылау тэж1рибеа смынамасына енпзшген 

бенз(в)хризен салмагы, мкг;
Si жэне S2  ешм сынамасы (Si) жэне бакылау тэжлрибеа смынамасы (S2 ) 

хроматограммаларындагы бенз(а)пирен шьщдарыньщ алацы, см2;
S3 жэне S4  ешм сынамасы (S3 ) жэне бакылау тэжлрибеа смынамасы (S4 ) 

хроматограммаларындагы бенз(в)хризен шьщдарыньщ алацы, см2;
К 5.3.2.2 бойынша белгшенген градусталган коэффициент.
5.3.2.3 К)эспалар эдю1мен 5.3.1 бойынша алынган ертндще (шайгында) 

бенз(а)пиреншн болуын аньщтау
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Крспалар эдюш пайдаланган кезде сандьщ багалау уипн ешм сынамасымен 6ipre 
бакылау тэж1рибесл сынамасын талдайды. 5.3.1 бойынша ешм сынамасы мен бакылау 
тэж1рибес1 сынамасынан алынган тушрппктерд1 400 мкл ацетонитрилде ерггедг Алынган 
ертндш щ  Kimi белiпн (40 мкл) тутжке немесе алмурт тектес кутыга куйып exi белжке 
беледг

0шм сынамасыньщ, бакылау тэж1рибес1 сынамасыньщ жэне салмактык шогыры 0,25 
мкг/см3 бенз(а)пирен ертндюшщ хроматограммасын жазып алады. Бенз(а)пиреннщ 
белшген уакытын белгшейдг

0шм сынамасы мен бакылау тэж1рибес1 сынамасыньщ калган белюше (360 мкл) 
салмактык шогыры 5 мкг/см3 бенз(а)пирен ертндюшщ 10-20 мкл коспасын косады. 
Алынган ертщ цш  тагы да хроматографка енпзедг

Барлык хроматограммаларды exi рет жазып алады. Бенз(а)пирен шьщдарыньщ 
аландарын елшейдг Exi хроматограммадан бенз(а)пирен шьщы аладыныц орташа 
арифметикальщ мэшн есептейд1.

Алынган деректер непз1нде ен1м сынамасы mi мен бакылау тэж1рибес1 
сынамасындагы гщ бенз(а)пирен салмагын аныкдайды, мкг.

то ■Sl 
S2 -0 ,9 S,

mk-S3
S4 -0,9S3

(9)

мунда mon жэне Шк ен1м сынамасынан (шоП) жэне бакылау тэж1рибес1 сынамасынан 
(mk) алынган шайгын бел1пне косылган бенз(а)пирен салмагы, мкг;

Si жэне S2  ешм сынамасы (Si) жэне бакылау тэж1рибес1 смынамасы (S2 ) 
хроматограммаларындагы бенз(а)пирен шьщдарыньщ алады, см2;

S3 жэне S4  ешм сынамасы (S3 ) жэне бакылау тэж1рибес1 смынамасы (S4 ) 
хроматограммаларындагы бенз(в)хризен шьщдарыньщ алады, см2;

0,9 бенз(а)пирен косылган сынама 6eairi.
5.3.3 Жука кабатты хроматографиялау эд1с1мен бенз(а)пиренн1д болуын аныкдау
5.3.3.1 Жука кабатты хроматограф иялау эдю1мен бенз(а)пиренн1д болуын сапалык 

аньщтау
Жука кабатты хроматографиялау эд1с1мен бенз(а)пиреннщ болуын аныкдау кез1нде 

ен1м сынамасымен 6ipre салмактык шогыры 1 мкг/см3 бенз(а)пиреншц 50 мкл ертнд1с1 
косылган бакылау тэжзрибеа сынамасын да талдайды (бенз(а)пирен ер1т1нд1с1н1ц шогыры 
мен келемш алынган шогыр талданатын ен1мдег1 бенз(а)пиреннщ ТТТРТТТ сэйкестен1дей 
улпде алады).

0шм сынамасынан жэне бакылау тэж1рибес1 сынамасынан 5.3.1 бойынша алынган, 
курамында бенз(а)пирен бар туй1рш1ктерд1 0,5 см3 бензолда ерггед1 жэне 9pi карай жука 
кабатта хроматографиялауга тус1ред1.

Ол уийн 5.2.2 керсеплгендей дайындалган 20 х 20 см пластинаны немесе ТСХ 
«Силуфол» арналган пластинаны сорбент кабаты бойынша кандауырмен немесе жука 
калакшамен белу тел1м1н журпз1п exi ерюке белед1: 1,5 2 см ещц буй1рл1к жэне непзп.
Heri3ri ерюке тепе тел1ммен, пластинаканыц теменп шетшен 2 см алшактатып жэне 6\тр 
шеттер1нен 1 см алшактатып 5.3.1 бойынша белшген туГпрш1к ертнд1с1н жагады. 
Ертнд1н1 жукалап кер1лген кылтут1к немесе микрошприц кемепмен жагады, дактар 
елшем1 5 мм-ден аспауы керек. Затты сандьщ тасымалдау уш'н ° ны бензолдыц аз 
келем1мен (0,4 0,6) см3 куты кабыргасынан еш рет жуып алады. БуГпр epicriH бастапкы
сызыгына нуктеге салмактык шогыры 1 мкг/см3 бенз(а)пиреннщ 5 мкл ертнд1с1н жагады. 
Ертнд1 тольщ буланып кеткеннен кешн пластинканы алдын ала каньщтырылган 
хроматографияльщ камерага 70° 85° бурыш астында орналастырады жэне 60:25:15
катынасында алынган этил спиртц ацетон жэне су коспасында элюирлеу журпзед1.
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Ертнд1 шеп пластинканьщ жогаргы шетшен 2 см жеткен кезде, оны камерадан шыгарып 
алады, ауада кеттред1 жэне толкын узындыгы 366 нм жагдайында ультракулпн 
сэулеленд1рпш лампасы астында бенз(а)пиреннщ хроматографияльщ аймагын керсетедг 
Бенз(а)пиреннщ шамалы санын шайгынг тамшысында оньщ флуоресценциясын 
стандартпен каныктылыгын салыстырып багалайды. Егер шайгында бенз(а)пирен 
бай кал са, онда жука кабатты хроматографиялау (5.3.3.2) немесе белме температурасы 
жагдайында спектрофлуориметриялаудьщ (5.3.4) сандьщ эдю1 кемепмен сандьщ аньщтау 
журпзу кажет.

5.3.3.2 Жука кабатты хроматографиялау эдюмен бенз(а)пиреннщ болуын сандьщ 
аньщтау

20x20 елшемд1 «Силуфол» пластинкасын 1-суретке сэйкес жука карандаш 
сызьщтарымен белплейдг Пластинканын теменп он бурышында шетшен 1,5 см 
кашьщтьщта микрошприц кемепмен 20 мкл сынама шайгынын жагады. Пластинканын 
теменп сол бурышында шетшен 1,5 см кашьщтьщта микрошприц кемепмен 20 мкл 
бенз(а)пиреннщ жумысшы ер1т1нд1с1н жагады. Пластинканын жогаргы оц бурышына 
пластинканьщ жогары шетшен 1, 2 жэне 3 см кашьщтыкта микрошприц кемепмен 2,0, 4,0 
жэне 6,0 мкл сэйкес бенз(а)пиреннщ стандартны ер1т1нд1с1н жагады.

Хроматографиялауды 5.3.3.1т. уксас жагдайларда журпзедг Шайгын тамшысыныц 
флуоресценциялану каньщтылыгын бен(а)пирен стандартны ертндюшщ турл1 саныныц 
флуоресценциялану каньщтылыгымен салыстырып шайгын тамшысында бенз(а)пирен 
нанограммаларыныц (нг) санын аньщтайды.

Ект параллель аньщтаулар журпзедг
Бенз(а)пиреншц болуын 5.4.2 бойынша есептейд1.
5.3.4 Белме температурасы жагдайында спектрофлуориметрия эд1с1мен 

бенз(а)пиренн1ц болуын аньщтау
Непзп epicTeri бенз(а)пирен аймагынан алынган сорбентт1 кандауыр немесе жука 

калакша кемепмен пластинкадан кырып алады да шыны сузпге салады, одан затты 
б1рнеше рет сиымдылыгы 100 см3 кутыга 50 см3 бензол мен элюирлейд1, api карай 
ертщ цш  кшкене келемге дей1н суалтады, epixi нд1 калдыгын ауа агынымен кет1ред1 жэне 
кутыга 1 см3 бензолды косады.

Спектрофлуориметрде сканерлеу жылдамдыгы 60 нм/мин жагдайында 400 440 нм
аукымында коздыратын сэулен1ц толкын узындыгы 386 нм жагдайынжа ешм 
сынамасыныц жэне бенз(а)пирен косылган бакылау тэж1рибес1 сынамасыныц 
флуоресценция спектрлер1н жазады.

ЕрЫнд1 спектрлерш сацылау мен бенз(а)пирен белг1с1 406 нм жагдайында курал 
шкаласыныц 0,4 0,6 курагандай epixi нд1 бойынша бакылау сынымасын кушейту
коэффициенпн реттеп кушейтудщ 6ip режим1нде жазып алады. Эр ертнд1 ymiH жаксы 
кайталангыштьщка кол жетюзш спектрд1 ект рет жазып алады. Алынган 
спектрограммаларда жогары 406 нм жагдайында ешм сынамасы мен бакылау тэж1рибеш 
сынамасы уш1н бенз(а)пиреннщ спектралды сызыгыныц oniKTiriH миллиметрде елшейд1.

Бершген ект спектограммалар бойынша бенз(а)пирен бшкт1пн1ц орташа мэшн 
есептейд1. 0шм сынамасында бенз(а)пиренн1ц болуы жогары децгей жагдайында 
бензолмен араластырады жэне бакылау сынамасына сиякты кушейтуд1ц сол режимшде 
спектрд1 кайта жазып алады.

Е й  параллель аньщтаулар журпзед1.
Бенз(а)пиреншц болуын 5.4.3 бойынша есептейд1.
5.4 Нэтижелерд1 ецдеу
5.4.1 Тшмд1л1п жогары суйьщтьщтык хроматографиялау эд1с1н пайдаланган кездег1 

ешмдеп бенз(а)пиреншц салмактьщ улес1н Хь %, немесе Х2, мг/кг мына формулалар 
бойынша есептейдг
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( щ - т 2) - Ш  _ ( щ - т 2) 10 4 
тп • 1000 • 1000 т

(10)

х  _ 0щ - щ )
2 т

мунда mi ешм сынамасындагы бенз(а)пиреннщ салмагы, мкг; 
т г  бакылау тэж1рибес1 сынамасындагы бенз(а)пиреннщ салмагы, мкг; 
m талдау ymiH алынган ешм салмагы, г.

(П)

5.4.2 Жука кабатты хроматографиялау эдюш пайдаланган жэне 
спектрофлуориметрия эд1сш пайдаланган жагдайда ешмдеп бенз(а)пиреннщ салмакгьщ 
улесш Xi, %, немесе Хг, мг/кг мына формуламен есептейд1:

сСТ ■ Н  -V  -100  _  сст ■ Н  V 1 0 _4

Н  ст ■ m ■ 1000  • 1000  Н  ст ■ m
(12)

^2 =
сст Н  У 

Н ст m
(13)

мунда сст 5.2.5 бойынша дайындалган жумысшы ертнд1деп жэне бакылау 
тэж1рибес1 сынамасына косылган бенз(а)пиренн1ц салмакдьщ шогыры, мкг/см3;

Н ен1м сынамасыньщ спектрограммасындагы бенз(а)пиреннщ спектралды 
сызыгыньщ 6niKTiri, мм;

Нет бакылау тэж1рибес1 сынамасыньщ спектрограммасындагы бенз(а)пиреншд 
спектралды сызыгыньщ 6niKTiri, мм;

V бакылау тэж1рибес1 сынамасына косылган бенз(а)пирен жумысшы ертнд1с1н1ч
келем1, см3;

т  сынак уш1н алынган ешм елшещцсшщ салмагы, г.
Нэтижеш ешнш1 белгш санга дей1н денгелектейд1.
За окончательный результат испытания принимают среднеарифметическое двух 

параллельных определений с тем же числом значащих цифр.
Егер параллель аньщтаулар нэтижелер1 арасында айырмашыльщ |Xi Хг| < 0,0 ldX 

аспасы, мунда Хц Хг жэне X параллель аныктаулардыц нэтижелер1 мен олардьщ орташа 
арифметикальщ мэш, ал d уксастьщты бакылау норматив! жагдайда, онда X орташа 
арифметикальщты талдау нэтижес1 деп кабылдайды. Олай болмаган жагдайда талдауды 
кайталайды. Норматив d мэш 3-кестеде бер1лген.

Талдаудьщ алынган нэтижес1 X жэне 3-кестеде бершген салыстырмалы кшарат мэн1 
8 бойынша абсолют юнаратты А = 0,01 8Х есептейдт

Талдау нэтижес1н Р = 0,95 жагдайында (X + Д), мг/кг немесе % туршде беред1.
5.5 Талдау нэтижелер1н1ц дэлд1г1н бакылау
Талдау нэтижелершщ сапасына imKi шугыл бакылау (ШГБ) талдау нэтижелер1н1н 

уксастьщ, кайталангыштыгы жэне дэлд1пн бакылаудан турады.
5.5.1 Параллель аныктаулардыц уксастыгын 5.3 сэйкес эр талданатын сынама уш1н 

бакылайды.
5.5.2 Еайталангыштыкка бакылау журпзу ушш жумысшы сынамаларды 

пайдаланады. Сынаманы тец ею бел1кке белед1 жэне эдютемеге сэйкес ею турл1 
зертханаларда немесе талдау жург1зуд1н шарттарын барынша турленд1рш, ягни елшемд1
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ыдыстьщ турл1 жинагын пайдаланады, талдауды exi 1сунде жасайды немесе exi талдаушы 
жасап талдайды.

Бакылау талдаулардьщ кайталангыштыгын, егер |Xi Х2| < 0,01DX болса
канагаттанарльщ деп есептейщ, мунда Xi, Х2 жэне X турл1 зертханаларда немесе 6ip 
зертханада турл1 жагдайларда алынган б1рдей сынаманы талдау нэтижелер! мен олардьщ 
орташа арифметихальщ мэш, D кайталангыштыкгы iinxi шугыл бакылау норматившщ 
мэш. Нормативен D мзш 3-кестеде бершген.

К^айталангыштьщка бакылау журпзу кезецдшп exi аптада 6ip реттен жш емес.
3-кесте Сешмдшх ыхтималдыгы Р = 0,95 жагдайында елшеулер аукымы, 

салыстырмалы хшарат сипаттамаларыньщ мэш мен салыстырмалы хшаратты (уксастьщ 
жэне кайталангыштык;) хездейсок курайтын шугыл бакылау нормативтер1

елшеу аукымы, мг/хг

Кшарат сипаттамасы 
(онда х1нарат 

бершген 
ыктималдыкпен 

болатын аралык шеп) 
± 6, %

¥ксастыкты шугыл 
бакылау норматив! 
йотн, % (exi парал

лель аныхтаулар нэ- 
тижелер! унпн, п=2)

Кдйталангыштыкт 
ы шугыл бакылау 
Н0р-матив1 D oth , 

% (ел-шеулердщ 
exi нэти-желер! 

унпн, m = 2 )

0,0001-0,001 дешн коса 42 40 60
0,001-0,002 дешн коса 29 28 42

5.5.3 Дэлд1ххе бакылау журпзу унпн косылган бенз(а)пирен белгш жумысшы 
сынамаларды пайдаланады. Сынаманы тец exi бел1ххе беледк 6 ip iH m ic iH  эдютемеге сэйхес 
талдайды, ал ехшнпсше бенз(а)пиреннщ белгш келемш енпзед1 жэне эдютемеге сэйхес 
талдайды. Коспа шамасы талданатын сынамада бенз(а)пиреннщ болуы 50 150 % курауы
херех.

Бакылау талдаулардьщ дэлдЫн егер |Xi X с| < К болса канагаттанарльщ деп 
есептейдк мунда Xi, X жэне с бенз(а)пирен косылган сынаманы жэне накты сынаманы 
бакылау талдау нэтижелер1 мен сэйхес бенз(а)пирен коспасыньщ шамасы; К дэлд1хп 
шугыл бакылау норматив!.

Дэлд1хт1 шугыл бакылау нормативш мына формулалармен есептейдг 
зертхана шшде бакылау журпзген жагдайда (Р = 0,90)

к= 0,841/(Да.1У + (Да.)! (14)

Сырткы бакылау журпзген жагдайда (Р = 0,95)

К +( ^ х )  (15)

мунда Axi + Ах бенз(а)пирен косылган сынамадагы жэне накты сынамадагы 
хлоридтердщ салмактьщ шогырына сэйхесетш хшарат сипаттамаларыньщ мэндерр

Axi = 0,01 5 xi Xi жэне Ах — 0,01 8 хХ, мунда Xi жэне X коспалы жэне накты 
сынамадагы хлоридтердщ салмактьщ шогыры, мг/хг немесе %;

Салыстырмалы хшарат мэш 8х (8x1) 3-хестеде бершген.
Талдау дэлдтне бакылауды айына 6ip реттен жш емес, сондай-ак жумыста узак 

узшстен хеши реахтивтерд1 алмастырган хезде журпзедг
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Дэлдшке шугыл бакылау нормативтер1 аскан жагдайда кайталау талдауларын 
журпзедг Керсетшген нормативтердш кайта жогары асканы жагдайда талдауларды 
токтата тирады, канагатсызданарльщ нэтижелерге экелетш себептерш аньщтайды жэне 
оларды жояды.

ТТТТБ нэтижелерш арнайы журналга т1ркейдт

6 Ь^аушс1здж техникасы талаптары

6.1 0лшеулерд1 орындау кезшде ГОСТ 12.1.007 бойынша химияльщ реактивтермен 
жумыс кезшдеп каушаздж талаптарын, ГОСТ 12.1.004 бойынша ерт каутаздМ  
талаптарын жэне ГОСТ 12.1.019 бойынша электр кауш аздт талаптарын, сондай-ак 
спектрофлуориметр, суйьщтьщтык хроматограф, ультракулг1н жарьщтандыргыш жэне 
езге де куралдар мен жабдьщтарга арналган нормативах кужаттарда бер1лген талаптар 
сакталуы керек.

6.2 Олшеулер орындалатын уймарат тарту жэне экелу желдетмппмен жабдыкгалган 
болуы керек. Жумысты резецке колгап пайдаланып шс тарту шкафында журпзу керек.

6.3 Бенз(а)пирен ертндшерр сондай-ак; ецделген алюминий тотыгы мен 
ацетилирленген целлюлозаны пайдаланып болганнан кешн бенз(а)пиренд1 тотыкгыру 
уш1н ГОСТ 5777 бойынша марганец кынщылды калийд1ц катты ертщ цамен ецдеу, содан 
кей1н epiri нд1 Hi судыц кеп мелшер1мен канализацияга тегедг

7 Оператор бйпктинпне койылатын талаптар

Олшеулер орындауга жэне алынган нэтижелерд1 ецдеуге жогары немесе арнайы 
химияльщ бшм1 немесе химияльщ зертханада жумыс тэж1рибес1 бар, сондай-ак 
хроматографияльщ жэне спектрофлуориметрлщ талдау техникасын мецгерген, жаттыгу 
процес1нде талдау эд1стер1н игерген жэне талдау кшаратын бакылау процедураларын 
орындау кез1нде шугыл бакылау нормативтерше улгеретш маман катыстырылады.
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ЭОС 663/664:543.9:006.354 МСЖ 67.040

Туйшд1 сездер: тагамдьщ ешмдер, азьщ-тузпк шиизаты, тагамдьщ жэне дэмдш 
коспалар, бенз(а)пиреннщ салмактык улес'н аньщтау, темен температуралы 
спектрофлуометрия эд1сл, суйыктыктык хроматография эд1ср белме температурасы 
жагдайындагы спектрофлуориметрия
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Ескертпелер уиан
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СТ РК 1502-2006

Предисловие

1 РАЗРАБОТАН И ВНЕСЕН Республиканским государственным предприятием «Ка
захстанский институт стандартизации и сертификации» Комитета по техническому регули
рованию и метрологии

2 УТВЕРЖДЕН И ВВЕДЕН В ДЕЙСТВИЕ приказом Комитета по техническому ре
гулированию и метрологии Министерства индустрии и торговли Республики Казахстан от 
23 июня 2006 года № 249

3 Настоящий стандарт гармонизирован с ИСО 15302:1998 Животные и растительные 
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ГОСУДАРСТВЕННЫЙ СТАНДАРТ РЕСПУБЛИКИ КАЗАХСТАН

ПРОДУКТЫ ПИЩЕВЫЕ 
Определение бенз(а)пирена в зерне, 

копченых мясных и рыбных продуктах методом ТСХ

Дата введения 2007.07.01

1 Область применения

Настоящий стандарт распространяется на продовольственное сырье, пищевые продук
ты, пищевые и вкусовые добавки и устанавливает определения бенз(а)пирена в зерне, копче
ных мясных и рыбных продуктах методом тонкослойной хроматографии с применением 
спектрофлуориметрии при низкой и комнатной температуре и высокоэффективной жидкост
ной хроматографии.

Стандарты Российской Федерации, приведенные в настоящем стандарте применяются в 
порядке, установленном СТ РК 1.9.

2 Нормативные ссылки

В настоящем стандарте использованы ссылки на следующие стандарты:
СТ РК 1.9-2003 Государственная система стандартизации Республики Казахстан. Поря

док применения международных, региональных и национальных стандартов и нормативных 
документов по стандартизации, сертификации и аккредитации.

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

ГОСТ 12.1.007-76 Система стандартной безопасности труда. Вредные вещества. Клас
сификация и общие требования безопасности.

ГОСТ 12.1.019-79 Система стандартной безопасности труда. Электробезопасность. Об
щие требования и номенклатура видов защиты.

ГОСТ 427-75 Линейка измерительная металлическая. Технические условия.
ГОСТ 1770-74 Посуда мерная лабораторная стеклянная. Цилиндры, мензурки, колбы, 

пробирки. Технические условия.
ГОСТ 2603-79 Ацетон. Технические условия.
ГОСТ 4204-77 Кислота серная. Технические условия.
ГОСТ 5777-84 Калий марганцовокислый технический. Технические условия.
ГОСТ 5789-78 Толуол. Технические условия.
ГОСТ 5815-77 Ангидрид уксусный. Технические условия.
ГОСТ 5955-75 Бензол. Технические условия.
ГОСТ 6709-72 Вода дистиллированная. Технические условия.
ГОСТ 9147-80 Посуда и оборудование лабораторные фарфоровые. Технические усло

вия.
ГОСТ 9293-74 Азот газообразный и жидкий. Технические условия.
ГОСТ 12026-76 Бумага фильтровальная лабораторная. Технические условия.
ГОСТ 14919-83 Электроплиты, электроплитки и жарочные электрошкафы бытовые. 

Общие технические условия.
ГОСТ 18300-87 Спирт этиловый ректификованный технический. Технические условия.

Издание официальное
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ГОСТ 20015-88 Хлороформ. Технические условия.
ГОСТ 20289-74 Диметилформамид. технические условия.
ГОСТ 24104-2001 Весы лабораторные. Общие технические требования.
ГОСТ 24363-80 Калия гидроокись. Технические условия
ГОСТ 25336-82 Посуда и оборудование лабораторные стеклянные. Типы, основные па

раметры и размеры.
ГОСТ 29224-91 Посуда лабораторная стеклянная. Термометры жидкостные стеклянные 

лабораторные. Принципы устройства, конструирования и применения.
ГОСТ 29228-91 Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки градуированные. Часть 2. 

Пипетки градуированные без установленного времени ожидания.
ГОСТ 29229-91 Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки градуированные с временем 

ожидания 15 с.
ГОСТ Р 51652-2000 Спирт этиловый ректификованный из пищевого сырья. Техниче

ские условия.

3 Отбор проб

3.1 Отбор и подготовку лабораторной пробы к испытаниям проводят в соответствии с 
нормативным документом на испытуемый вид продукции.

Из объединенной лабораторной пробы для испытания отбирают две параллельные на
вески.

4 Метод низкотемпературной спектрофлуориметрии

Сущность метода заключается в экстракции углеводородов, в том числе бенз(а)пирена, 
гексаном из продукта, предварительно обработанного спиртовым раствором едкого калия, 
выделении фракции полициклических углеводородов тонкослойной хроматографией на оки
си алюминия и количественном определении в полученной фракции бенз(а)пирена методом 
низкотемпературной спектрофлуориметрии.

Диапазон определяемых величин массовой доли бенз(а)пирена в анализируемых про
дуктах -  0,0002 -  0,005 мг/кг или 0,2 х 10 "7 -  5,0 х 10"7 %. Оптимальный диапазон определе
ния массовых концентраций бенз(а)пирена в растворе составляет 0,01 -  0,05 мкг/см3.

4.1 Аппаратура, материалы и реактивы
Спектрофотометр флуоресцентный с криогенной приставкой для выполнения измере

ний при температуре жидкого азота (- 196) °С и спектральным диапазоном длин волн 360 -  
420 нм.

Осветитель ультрафиолетовый типа «Хроматоскоп» со спектральным диапазоном 250 -  
700 нм и лампой типа БУВ-15 в качестве источника УФ-излучения.

Шкаф сушильный лабораторный, обеспечивающий температуру (250±4) °С.
Весы лабораторные 2-го класса точности с наибольшим пределом взвешивания 200 г по 

ГОСТ 24104.
Весы лабораторные общего назначения 2-го класса точности с наибольшим пределом 

взвешивания 500 г по ГОСТ 24104.
Испаритель ротационный ИР-1М.
Баня водяная.
Электроплитка бытовая с закрытой спиралью и регулятором нагревания по ГОСТ 

14919.
Сосуд Дьюара для жидкого азота любой вместимости
Ванны для хроматографирования (фотокюветы эмалированные).
Пластины стеклянные размером 15 х 30 и 20 х 40 см.

2



СТ РК 1502-2006

Колбы К-1-250-29/32 ТХС, К-1-100-29/32 ТХС, К-1-500-29/32 ТХС или П-1-500-29/32 
ТХС по ГОСТ 25336.

Холодильники ХПТ-1-300-14/23 ХС или ХПТ-1-400-14/23 ХС по ГОСТ 25336
Холодильники ХПТ-2-400-29/32 ХС и ХПТ-1-300-29/32 или ХПТ-400-29/32 ХС по 

ГОСТ 25336.
Дефлегматор 250-19/26-29/32 ТС или дефлегматор 300-19/26-29/32 ТС по ГОСТ 25336.
Пробирки стеклянные П2-10-180 ХС по ГОСТ 25336.
Алонж АЛО-14/23-50 ТС по ГОСТ 25336.
Насадка П-1-19/26-14/23 ТС или Н2-19/23 по ГОСТ 25336.
Насос водоструйный лабораторный по ГОСТ 25336.
Пипетки вместимостью 1, 2, 5, 10 см3 по ГОСТ 29228 и ГОСТ 29229.
Воронка ВФО-32-ПОР 100-14/23 ХС или ВФО-32-ПОР 160-14/23 ХС по ГОСТ 25336.
Пробирки мерные П-2-15-14/23 ХС по ГОСТ 1770.
Воронка делительная ВД-1-500 или ВД-3-500 по ГОСТ 25336.
Цилиндры мерные 1-100, 1-250 или 3-100, 3-250 по ГОСТ 25336.
Стаканчики для взвешивания (бюксы) СВ-14/8, или СВ-19/9, или СВ-24/10, или СВ- 

34/12 по ГОСТ 25336.
Термометр с пределами измерения температуры 0 -  250 °С с ценой деления 1 °С по 

ГОСТ 29224.
Линейка измерительная с ценой деления 0,1 см по ГОСТ 427.
Колбы мерные 2-100-2 по ГОСТ 25336.
Капилляры стеклянные, палочки стеклянные.
н.октан, ч., по действующим нормативным документам.
н.гексан, ч., по действующим нормативным документам.
Спирт этиловый ректификованный технический по ГОСТ 18300 или спирт этиловый 

ректификованный по ГОСТ Р 51652.
Эфир петролейный фракция 40 -  70 °С по действующим нормативным документам.
Хлороформ по ГОСТ 20015.
Бензол по ГОСТ 5955.
Алюминия окись для хроматографии 2 степени активности по действующим норматив

ным документам.
Калия гидроокись по ГОСТ 24363.
Бенз(а)пирен, содержание основного вещества не менее 98 %.
1,12-Бензперилен, содержание основного вещества не менее 98 %.
Азот жидкий по ГОСТ 9293.
Вода дистиллированная по ГОСТ 6709.
Допускается применение других средств измерений с метрологическими характеристи

ками и оборудования с техническими характеристиками, а также реактивов и материалов по 
качеству не ниже указанных.

4.2 Подготовка к испытанию
4.2.1 Очистка растворителей
Растворители (н.октан, этиловый спирт, петролейный эфир, хлороформ и н.гексан) пе

регоняют общепринятым способом с дефлегматором.
4.2.2 Подготовка окиси алюминия
Окись алюминия высушивают в сушильном шкафу при температуре (250±4) °С в тече

ние 4 ч и хранят в сосуде с пришлифованной пробкой.
4.2.3 Приготовление раствора бенз(а)пирена для тонкослойной хроматографии (раствор 

«свидетель»),
В бюксу отвешивают около 10 мг бенз(а)пирена, приливают несколько миллилитров 

петролейного эфира до полного растворения взятой навески.
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Полученный раствор количественно переносят в мерную колбу вместимостью 100 см3 и 
доводят объем раствора до метки петролейным эфиром. Срок хранения раствора не более 
трех месяцев в холодильнике.

4.2.4 Приготовление стандартного раствора бенз(а) пирена.
В бюксу отвешивают (10,0± 0,2) мг бенз(а)пирена, приливают несколько миллилитров 

н.октана до полного растворения взятой навески. Полученный раствор количественно пере
носят в мерную колбу с притертой пробкой вместимостью 1 0 0  см3 и доводят до метки 
н.октаном. Массовая концентрация бенз(а)пирена в полученном растворе 100 мкг/см3. Рас
твор хранят в холодильнике.

Срок годности раствора не более трех месяцев.
4.2.5 Приготовление рабочих растворов бенз(а)пирена
Рабочие растворы бенз(а)пирена массовой концентрации 0,1; 0,04 и 0,02 мкг/см3 в 

н.октане готовят последовательным разведением исходного стандартного раствора 
бенз(а)пирена, приготовленного по 4.4.4, в мерных колбах с притертой пробкой вместимо
стью 100 см3. Растворы хранят в холодильнике. Срок годности растворов не более одного 
месяца.

4.2.6 Приготовление стандартного раствора 1,12-бензперилена (внутренний стандарт)
Для приготовления исходного раствора в бюксу отвешивают (10,0±0,2) мг 1,12-

бензперилена, приливают несколько миллилитров н.октана до полного растворения взятой 
навески. Полученный раствор количественно переносят в мерную колбу с притертой проб
кой вместимостью 100 см3 и доводят до метки н.октаном. Массовая концентрация 1,12- 
бензперилена в полученном растворе 100 мкг/см3. Раствор хранят в холодильнике. Срок год
ности раствора не более трех месяцев.

4.2.7 Приготовление рабочих растворов 1,12-бензперилена (растворы внутреннего стан
дарта)

Рабочие растворы 1,12-бензперилена массовой концентрации 0,01; 0,005; 0,002 и 0,001 
мкг/см3 готовят в н. октане последовательным разведением исходного стандартного раствора, 
приготовленного по 4.4.6, в мерных колбах с притертой пробкой вместимостью 100 см3. Рас
творы хранят в холодильнике. Срок годности растворов не более одного месяца.

4.2.8 Подготовка пластин для хроматографического разделения
На стеклянную пластину размером 20x40 см равномерно насыпают окись алюминия. 

Затем с помощью стеклянной палочки, разделенной на три части (14, 1 и 3 см) резиновыми 
колечками толщиной 1 мм и шириной 3 мм, тщательно разравнивают окись алюминия.

4.3 Проведение испытания
4.3.1 Выделение бенз(а)пирена из продукта
В круглодонную колбу вместимостью 500 см3 помещают навеску продукта массой 25 г, 

добавляют в колбу 2 0  см3 дистиллированной воды, 2 0 0  см3 этилового спирта и 2 0  г гидро
окиси калия. Содержимое колбы перемешивают встряхиванием. Колбу соединяют с обрат
ным холодильником и нагревают на водяной бане при кипении реакционной смеси в течение 
3 ч. Затем в колбу через холодильник добавляют 150 см3 воды; колбу снимают с бани и ох
лаждают до комнатной температуры.

После охлаждения жидкую фазу реакционной смеси декантацией переносят в дели
тельную воронку, оставляя остаток продукта в колбе. В колбу с остатком добавляют 150 см3 

н.гексана, содержимое колбы энергично перемешивают и н.гексан декантируют в делитель
ную воронку.

Воронку закрывают пробкой и энергично встряхивают, затем закрепляют в штативе и 
оставляют для расслаивания жидкостей. Для разделения образовавшейся эмульсии к смеси в 
делительной воронке добавляют 20 см3 этилового спирта. После расслаивания нижнюю вод
но-спиртовую фазу сливают обратно в колбу с осадком, а гексановый экстракт переливают в 
колбу вместимостью 500 см3.
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Такую обработку реакционной смеси проводят еще два раза, используя для экстракции 
н.гексан по 1 0 0  см3 и этиловый спирт для расслаивания эмульсии, порциями по 2 0  см3.

По окончании экстракции остаток в колбе и гидролизат отбрасывают, а экстракт про
мывают в делительной воронке дистиллированной водой три раза по 50 см3 и упаривают 
порциями в предварительно взвешенной с точностью до второго знака после запятой кругло
донной колбе вместимостью 250 см3  на ротационном испарителе при температуре водяной 
бани не более 60 °С.

Колбу с экстрактом оставляют в вытяжном шкафу для удаления следов растворителя, 
после чего вновь взвешивают. По разности между взвешиваниями определяют массу выде
ленного экстракта.

От экстракта в колбе отбирают ' / 5  часть в бюксу, не взвешивая. Колбу с остатком экс
тракта взвешивают. В бюксу с частью экстракта добавляют 0 ,1 -  0,2 см3 раствора «свидете
ля» бенз(а) пирена, приготовленного по 4.2.3. Содержимое бюксы и остаток в колбе раство
ряют в небольшом объеме петролейного эфира.

Полученные растворы количественно наносят на подготовленную пластину стеклян
ными капиллярами: на узкую часть -  раствор из бюксы («свидетель»), на широкую -  экс
тракт продукта из колбы. Растворы наносят равномерно сплошной полосой, отступив от 
нижнего края пластины 7 - 8  см.

Пластину помещают в ванну для хроматографирования под небольшим 20 0 -  25 0 уг
лом, наливают петролейный эфир так, чтобы он не доходил до линии нанесения пробы. Ван
ну накрывают стеклом и проводят хроматографию, доводя фронт растворителя до верхнего 
края пластины.

Не высушивая пластину, облучают ее ультрафиолетовым светом и по светящейся поло
се «свидетеля» определяют место нахождения бенз(а)пирена в исследуемой пробе. Отмечают 
границы полосы бенз(а)пирена на хроматограмме исследуемой пробы. Пластину высушива
ют на воздухе в вытяжном шкафу.

Отмеченную на хроматограмме исследуемой пробы полоску окиси алюминия с помо
щью предметного стекла снимают с пластины и количественно переносят на пористую пла
стину фильтрующей воронки. Воронку соединяют с круглодонной колбой вместимостью 100 
см3 и бенз(а)пирен элюируют с окиси алюминия 50 см3 бензола, добавляя бензол небольши
ми порциями и перемешивая окись алюминия на воронке палочкой. Бензол упаривают досу
ха на ротационном испарителе при температуре водяной бани не более 60 °С. Остаток в кол
бе октаном количественно переносят в пробирку. Объем раствора в пробирке не должен пре
вышать 5 см3.

При анализе некоторых продуктов не происходит полного и четкого разделения флуо
ресцирующих компонентов образца при первичном хроматографировании выделенного из 
продукта экстракта. В этом случае на пластине выделяют более широкую полоску окиси 
алюминия на уровне «свидетеля», бенз(а)пирен элюируют с окиси алюминия бензолом так, 
как описано выше, и остаток после упаривания растворяют в этиловом спирте и полученный 
спиртовой экстракт повторно хроматографируют.

Для хроматографического разделения спиртового экстракта используют пластину раз
мером 15 х 30 см толщиной слоя окиси алюминия 0,3 мм. На пластине отделяют две полосы 
шириной 10 и 3 см. На широкую часть пластины наносят с помощью стеклянного капилляра 
спиртовой экстракт анализируемого продукта, на узкую -  раствор бенз(а)пирена в петролей- 
ном эфире (раствор «свидетель»). Пластину помещают в ванну под углом 20 -  25" и прово
дят хроматографию в хлороформе, доводя фронт растворителя до верхнего края пластины. В 
ультрафиолетовом свете отмечают по «свидетелю» полосу окиси алюминия с 
бенз(а)пиреном исследуемого продукта. Затем бенз(а)пирен элюируют с окиси алюминия 
бензолом и проводят все дальнейшие операции так, как указано выше.
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Раствор бенз(а)пирена в н.октане переносят в пробирку. Объем раствора не должен 
превышать 5 см3 при исходной навеске продукта 25 г.

В полученном растворе (экстракте) определяют содержание бенз(а)пирена методом 
низкотемпературной спектрофлуориметрии, используя для количественной оценки метод 
добавок или метод внутреннего стандарта.

4.3.2 Определение содержания бенз(а)пирена в растворе (экстракте), полученном по
4.3.1, методом добавок.

В три пробирки наливают пипеткой по 1 см3 полученного раствора бенз(а)пирена в 
н.октане. Затем в первую пробирку приливают 2 см3 н.октана. Во вторую пробирку прили
вают 1,5 см3  н.октана и 0,5 см3 рабочего раствора бенз(а)пирена массовой концентрации 0,1 
мкг/см3, приготовленного по 4.2.5. В третью пробирку вносят 1 см3  н.октана и 1 см3 того же 
рабочего раствора бенз(а)пирена, что и во вторую пробирку.

Спектрофлуориметрический анализ начинают с третьей пробирки. Для этого третью 
пробирку помещают в сосуд Дьюара с жидким азотом перед входной щелью спектрофото
метра; устанавливают аналитическую линию флуоресценции бенз(а)пирена 403 нм при дли
не волны возбуждающего света 367 нм. Регулировкой коэффициента усиления и раскрытием 
щели, а также одновременной юстировкой пробирки в сосуде Дьюара добиваются макси
мального сигнала по регистрирующему прибору спектрофотометра (до 50 -  80 %), после че
го записывают спектрограмму бенз(а)пирена в области 401 -  404 нм, фиксируя значение ре
гистрирующего прибора спектрофотометра при длине волны 401 нм. Запись спектра повто
ряют дважды.

Затем последовательно замораживают в жидком азоте вторую и первую пробирки и за
писывают спектры флуоресценции в области длин волн 401 -  404 нм, обязательно выставляя 
перо самописца при длине волны 401 нм в то же положение, что при сканировании пробы в 
третьей пробирке.

Массовую концентрацию бенз(а)пирена в анализируемом экстракте определяют по 
графику, на котором по оси абсцисс откладывают значение добавки бенз(а)пирена (мкг), а 
по оси ординат -  высоту пика максимума характеристической линии бенз(а)пирена при 403 
нм, измеренную по полученным спектрограммам в миллиметрах.

Если массовая концентрация бенз(а)пирена в исследуемом растворе попадает в область, 
пригодную для измерений, то полученные экспериментальные точки лежат на одной прямой. 
Экстраполяция этой прямой до пересечения с осью абсцисс дает на ней отрезок, соответст
вующий содержанию бенз(а)пирена в растворе без добавки, т. е в 1 см3 исследуемого рас
твора. В случае, если массовая концентрация бенз(а)пирена в анализируемом растворе выше 
верхнего предела диапазона измеряемых прибором концентраций, то проводят разбавление 
анализируемого раствора н. октаном.

4.3.3 Определение содержания бенз(а)пирена в растворе (экстракте), полученном по
4.3.1, методом внутреннего стандарта

В качестве внутреннего стандарта используют 1,12-бензперилен. В пробирку наливают 
3 см3 раствора бенз(а)пирена в н.октане, полученного по 4.3.1, и помещают в сосуд Дьюара с 
жидким азотом перед входной щелью спектрофотометра, устанавливают аналитическую ли
нию 403 нм при длине волны возбуждающего света 367 нм и проводят запись спектра рас
твора в области длин волн 401 -  409 нм. По интенсивности линии (по высоте пика максиму
ма характеристической линии бенз(а)пирена при 403 нм) оценивают приблизительное со
держание бенз(а)пирена в пробе. В соответствии с этой оценкой далее в пробирку с 3 см3 рас
твора бенз(а)пирена в н.октане добавляют раствор 1 , 1 2 -бензперплена в таком количестве, 
чтобы в спектре пробы интенсивность 1,12-бензпер плена при 406,3 нм была в 3 -  5 раз 
больше интенсивности линии бенз(а)пирена при длине волны 403 нм.

Проводят запись спектра в интервале длин волн 401 -  409 нм дважды.

6



СТ РК 1502-2006

Интенсивности характеристических линий бенз(а)пирена при 403 нм и 1,12-бензпе- 
рилена при 406,3 нм (Hi и Н2 соответственно) определяют по спектрограммам, измеряя вы
соты пиков в максимумах характеристических линий этих соединений в миллиметрах. В 
расчетах принимают среднюю величину. Рассчитывают коэффициент отношения (К) интен
сивности линии бенз(а)пирена (Hi) к интенсивности линии 1,12-бензперплена (Н2), К = 
Hi/H2.

Далее определяют этот коэффициент для стандартных растворов бенз(а)пирена (Кст ). 
Для этого в две пробирки наливают по 3 см3 стандартных растворов бенз(а)пирена с массо
вой концентрацией 0,02 и 0,04 мкг/см3. В каждую из пробирок наливают такое же количество
1,12-бензперилена, что и в пробирку с пробой. Проводят дважды запись спектров каждого 
раствора в интервале длин волн 401 -  409 нм.

При этом обязательно следят за тем, чтобы положение пера самописца при длине волны 
401 нм во всех случаях фиксировалось на одном уровне.

Далее по спектрограммам определяют интенсивность характеристических линий 
бенз(а)пирена при 403 нм и 1,12-бензперилена при 406,3 нм (Hi и Н2  соответственно). В рас
четах принимают среднее значение. Рассчитывают KCT = Hi/H2  для каждой концентрации 
бенз(а)пирена.

Массовую концентрацию бенз(а)пирена в анализируемом растворе (с), мкг/см3, вычис
ляют по формуле:

c = cCTK/KCT, (1)
где сст -  концентрация бенз(а)пирена в стандартном растворе, мкг/см3;

К -  коэффициент, найденный по спектрограмме анализируемого раствора с добавкой
1.12- бензперилена;

Кст -  коэффициент, найденный по спектрограммам стандартного раствора
бенз(а)пирена с добавкой 1 , 1 2 -бензперилена, значение которого ближе по значе
нию к коэффициенту анализируемого раствора с соответствующей добавкой
1 . 1 2 - бензперилена.

Проводят два параллельных определения и одновременно контрольный опыт, кото
рый проводят через все стадии анализа с использованием всех реактивов согласно методике, 
но без навески продукта.

4.4 Обработка результатов
Массовую долю бенз(а)пирена Хц %, X и Х2, мг/кг, вычисляют по формулам: 

х  _  ( с - с о) т х- УЛ00  _  ( с - с о)-тх - У  1Q_4 

1 т2 -т -1000-1000 т2 ■ т
( с - с , ) . У - щ _ (3)

т2 ■ т
где с -  концентрация бенз(а)пирена, установленная по 4.3.2 или 4.3.3 в растворе (экс

тракте) анализируемого продукта, полученного по 4.3.1, мкг/см3;
Со -  концентрация бенз(а)пирена в растворе контрольного опыта, полученного по 4.3.1, 

мкг/см3;
V -  объем раствора бенз(а)пирена, выделенного из анализируемой пробы продукта, см3, 
m i- масса экстракта, выделенного из анализируемого продукта, г; 
ш2-  масса экстракта, нанесенного на широкую полосу пластины, г; 
m -  масса навески продукта, г.

Результат округляют до второй значащей цифры.
За окончательный результат определения принимают среднеарифметическое двух па

раллельных определений с тем же числом значащих цифр.
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Если расхождение между результатами параллельных определений не превышает |Xi -  
Х2  | < 0,0 ldX, где Хь Х2  и X -  результаты первого и второго параллельных определений и их 
среднеарифметическое, a d -  норматив контроля сходимости, то среднеарифметическое X 
принимают за результат анализа. В противном случае анализ повторяют. Значение нормати
ва контроля сходимости d приведено в таблице 1 .

По полученному результату анализа X и значению относительной погрешности 5, при
веденной в таблице 1, рассчитывают абсолютную погрешность Д = 0,01 5 X, мг/кг или %.

Результат анализа представляют в виде (X ± Д), мг/кг или % при Р = 0,95.
4.5 Контроль точности результатов анализа
Внутренний оперативный контроль (ВОК) качества результатов анализа включает кон

троль сходимости, воспроизводимости и точности результатов анализа.
4.5.1 Сходимость параллельных определений контролируют для каждой анализируемой 

пробы согласно 4.4.
4.5.2 Для проведения внутреннего контроля воспроизводимости используют рабочие 

пробы. Пробу делят на две равные части и анализируют в соответствии с методикой в раз
ных лабораториях или в одной лаборатории, максимально варьируя условия проведения ана
лиза, т. е. используют разные наборы мерной посуды, анализы выполняют в разные дни или 
два различных аналитика.

Воспроизводимость контрольных анализов признают удовлетворительной, если |Xi -  
Х2 | < 0,01DX, где Xi, Х2  и X -  результаты анализа одной и той же пробы, полученные в раз
ных лабораториях или при варьирующих условиях в одной лаборатории и их среднеарифме
тическое значение, D -  значение норматива внутреннего оперативного контроля воспроиз
водимости. Значение норматива D приведено в таблице 1.

Периодичность проведения контроля воспроизводимости -  не реже одного раза в две 
недели.

Т а б л и ц а 1 -  Диапазон измерений, значение характеристики относительной погрешности 
и нормативы оперативного контроля случайной составляющей относительной погрешности 
(сходимости и воспроизводимости) при доверительной вероятности Р = 0,95

Диапазон измерений, 
мг/кг

Характеристика по
грешности (граница 

интервала, в котором 
погрешность нахо

дится с заданной ве
роятностью) ± 8, %

Норматив оператив
ного контроля схо

димости d0TH, % (для 
двух результатов 

параллельных опре
делений, п = 2)

Норматив опера
тивного контроля 

Воспроизводимости
Doth, % (ДЛЯ Двух
результатов изме

рений, m = 2)

От 0,0002 до 0,001 
включ. 42 40 60

Св. 0,001 до 0,005 
включ. 32 30 45

4.5.3 Для проведения контроля точности используют рабочие пробы с известной добав
кой бенз(а)пирена. Пробу делят на две равные части, одну из которых анализируют в соот
ветствии с методикой; во вторую -  вводят известную добавку бенз(а)пирена и затем также 
анализируют в соответствии с методикой. Величина добавки должна составлять 50 -  150 % 
содержания бенз(а)пирена в анализируемой пробе.
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Точность контрольных анализов признают удовлетворительной, если |Xi -  X -  с 
|<0,01К, где Xi, X и с -  результаты контрольных анализов пробы с добавкой бенз(а)пирена, 
реальной пробы и величина добавки бенз(а)пирена, соответственно; К -  норматив оператив
ного контроля точности.

Норматив оперативного контроля точности рассчитывают по формулам: 
при проведении внутрилабораторного контроля (Р = 0,90)

К= ° ^ ( Л Х 1 ) Н ^ х У

при проведении внешнего контроля (Р = 0,95)

(4)

К= | д Х 1)2+( А х )2 (5)

где Axi + Дх -  значения характеристики погрешности, соответствующие массовой кон
центрации хлоридов в пробе с добавкой хлоридов и в реальной пробе;

Дх1 = 0,01 5xiXi и Дх = 0,01 5хХ, где Xi и X -  массовая доля бенз(а)пирена в пробе с 
добавкой и в реальной пробе, % или мг/кг.

Значение относительной погрешности 5х (5xi) приведены в таблице 1.
Контроль точности анализа проводят не реже одного раза в месяц, а также при смене 

реактивов или после длительного перерыва в работе.
При превышении нормативов оперативного контроля точности проводят повторные 

анализы.
При повторном превышении указанных нормативов анализы приостанавливают, выяс

няют причины, приводящие к неудовлетворительным результатам, и устраняют их.
Результаты ВОК заносят в специальный журнал.

5 Методы высокоэффективной жидкостной хроматографии и спектрофлуоримет- 
рии при комнатной температуре

Сущность метода заключается в экстракции углеводородов, в том числе бенз(а)пирена, 
гексаном из продукта, предварительно обработанного спиртовым раствором едкого калия, 
выделении фракции полициклических ароматических углеводородов, содержащей 
бенз(а)пирен, очистке полученной фракции от мешающих примесей на колонке с сефадексом 
и в тонком слое ацетилированной целлюлозы или пластинки с последующим количествен
ным определением выделенного бена(а)пирена высокоэффективной жидкостной хромато
графией или спектрофлуориметрией при комнатной температуре.

Диапазон определяемых величин массовой доли бенз(а)пирена в анализируемых про
дуктах при использовании метода высокоэффективной жидкостной хроматографии и метода 
спектрофлуориметрии при комнатной температуре 0 ,0 0 0 1 -0 , 0 0 2  мг/кг или 0 , 1  х 1 0 ' 7  -  2 , 0  х 1 0  

' 7  %. Оптимальный диапазон определяемых массовых концентраций бенз(а)пирена в раство
ре при использовании метода высокоэффективной жидкостной хроматографии составляет 
0 ,0 1 -0 , 0 2  мкг/см3, при использовании метода спектрофлуориметрии -  0 ,0 2 -0 , 2  мкг/см3.

5.1 Аппаратура, материалы и реактивы
Флуоресцентный спектрометр со спектральным диапазоном длин волн 300 -  460 нм с 

кюветами вместимостью 0,4 см3.
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Хроматограф жидкостный с флуориметрическим детектором со спектральным диапазо
ном длин волн 300 -  420 нм.

Колонка хроматографическая стальная или стеклянная длиной 150 мм и диаметром 6  

мм, заполненная сорбентом с привитой обращенной фазой (например, Supersosil LC-PAH).
Весы лабораторные 2-го класса точности с наибольшим пределом взвешивания 200 г по 

ГОСТ 24104.
Весы лабораторные общего назначения 2-го класса точности с наибольшим пределом 

взвешивания 500 г по ГОСТ 24104.
Испаритель ротационный ИР-1М.
Насос водоструйный лабораторный по ГОСТ 25336.
Баня водяная.
Мешалка магнитная типа ММ-3 М с электроподогревом.
Осветитель ультрафиолетовый типа «Хроматоскоп» со спектральным диапазоном 250 -  

700 нм и лампой типа БУВ-15 в качестве источника УФ-излучения.

Пластинки стеклянные для тонкослойной хроматографии 5 х 20 и 20 х 20 см.

Колонка стеклянная хроматографическая длиной 500 мм и диаметром 20 мм с оттяну
тым внизу концом и резервуаром вместимостью 50 -  60 см3  ПШ 14/23.

Холодильник ХПТ-2-400-29/32 ХС или ХШ-1-400-29/32 ХС по ГОСТ 25336.
Алонж типа АИО-14/23-50 ТС или АИО-14/23-14/23-65 ТС по ГОСТ 25336.
Линейка измерительная с ценой деления 0,1 см по ГОСТ 427.
Дефлегматор 250-19/26-29/32 ТС или 300-19/26-29/32 по ГОСТ 25336,
Насадка П-1 -19/26-14/23-14/23 ТС или Н-2-19/26-14/23 ТС по ГОСТ 25336.
Воронка делительная ВД-1-500 или ВД-3-500 по ГОСТ 25336.
Воронка ВФО-32-ПОР 100-14/23 ХС или ВФО-32-ПОР 160-14/23 ХС по ГОСТ 25336. 
Цилиндры мерные 1-100, 1-250 или 3-100, 3-250 по ГОСТ 25336.
Стакан химический В-1-100 или В-1-150 по ГОСТ 25336.
Колба 1-500 по ГОСТ 25336.
Колба Гр 50-14/23 по ГОСТ 25336.
Колбы К-1-100-29/32 ТХС, К-1-25Р-29/32 ТХС, К-1-500-29/32 ТХС или П-1-500-29/32 

ТХС по ГОСТ 25336.
Колбы Кн-1000-29/32 ТХС по ГОСТ 25336, Кн-250-34 ТХС по ГОСТ 25336.
Колбы мерные 2-100-2 по ГОСТ 25336.
Воронка Бюхнера 1 или 2, или 3 по ГОСТ 9147.
Стаканчики для взвешивания (бюксы) СВ-14/8 или СВ-19/9, или СВ-24/10, или СВ- 

34/12 по ГОСТ 25336.
Микрошприцы типов МШ-10, стеклянные капилляры.
Пипетки 1-1-1, 1-1-2, 2-1-5, 8-2-0,2 по ГОСТ 29228 или ГОСТ 29229.
Бумага индикаторная универсальная.
Бумага фильтровальная лабораторная по ГОСТ 12026.
Скальпель или тонкий шпатель по действующим нормативным документам, 
н.гексан, ч., по действующим нормативным документам.
Спирт этиловый ректификованный по ГОСТ Р 51652 или спирт этиловый ректифико

ванный технический по ГОСТ 18300.
Бензол по ГОСТ 5955.
Толуол по ГОСТ 5789.
Кислота серная по ГОСТ 4204.
Ацетон по ГОСТ 2603, ч. или ос. ч.
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Ангидрид уксусный по ГОСТ 5815, ч.
Диметилформамид по ГОСТ 20289, ч. д. а.
Ацетонитрил по действующим нормативным документам.
Калия гидроокись по ГОСТ 24363.
Целлюлоза микрокристаллическая порошковая по действующим нормативным доку

ментам.
Бенз(а)пирен, содержание основного вещества не менее 98 %.
Бенз(в)хризен, содержание основного вещества не менее 98 %.
Сефадекс LH-20.
Силикагель марки АСКГ.

Вода дистиллированная по ГОСТ 6709.
Допускается применение других средств измерений с метрологическими характеристи

ками и оборудования с техническими характеристиками, а также реактивов и материалов по 
качеству не ниже вышеуказанных.

5.2 Подготовка к испытанию
5.2.1 Подготовка растворителей
Растворители (н. гексан, этиловый спирт, ацетон, бензол) перегоняют общепринятым 

способом с дефлегматором
Диметилформамид перегоняют, добавив в перегонную колбу 120 см3 бензола и 36 см3  

воды на 1 дм3 растворителя.
5.2.2 Приготовление ацетилированной целлюлозы
(50,0±2,0) г микрокристаллической целлюлозы помещают в плоскодонную колбу вме

стимостью 500 см3, добавляют приготовленную в отдельной колбе смесь 150 см3 бензола или 
толуола, 70 см3 уксусного ангидрида и 0,3 см3 серной кислоты. Реакционную смесь переме
шивают магнитной мешалкой в течение 6  -  8  ч, оставляют без перемешивания еще на 18 ч, 
после чего декантируют жидкую фазу, а остаток заливают 300 см3 этилового спирта, пере
мешивают, оставляют в спирте на 24 ч, затем целлюлозу отфильтровывают на воронке Бюх
нера, промывают 1 0 0  см3 этилового спирта и дистиллированной водой до нейтральной реак
ции промывных вод (по индикаторной бумаге).

Затем проверяют хроматографическую активность ацетилированной целлюлозы. Для 
этого за 3 -  4 ч до проведения анализа готовят смесь этилового спирта, ацетона и воды, взя
тых в объемном отношении 60:25:15, и выливают ее в выстланную полосками фильтроваль
ной бумаги хроматографическую камеру. Высота слоя растворителя должна составлять 1,5 -  
2 см. 1,5 г ацетилированной целлюлозы суспензируют в 7 см3 этилового спирта и выливают 
суспензию ровным слоем на стеклянную пластину 5 х 20 см, дают растворителю полностью 
испариться на воздухе и наносят на пластинку микрошприцем или стеклянным капилляром в 
точку 5 мкл раствора бенз(а)пирена массовой концентрации 1 мкг/см3. Пластину помещают в 
хроматографическую камеру и оставляют в камере до тех пор, пока уровень растворителя 
поднимется не менее, чем на 100 мм от линии старта. По окончании хроматографии пласти
ну вынимают, высушивают на воздухе и под лампой ультрафиолетового облучателя отмеча
ют флуоресцирующее голубым цветом пятно бенз(а)пирена. Измеряют расстояние от старто
вой линии до фронта растворителя и до середины пятна бенз(а)пирена, рассчитывают значе
ние Rf оценивающую скорость перемещения бенз(а)пирена по пластинке, по формуле:

Я, = (6)

где ЬБп -  расстояние от стартовой линии до середины пятна бенз(а)пирена, мм; 
L -  расстояние от стартовой линии до фронта растворителя, мм.
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Значение Rf бенз(а)пирена должно составлять 0,1.
Для приготовления рабочей пластины 5 г ацетилированной целлюлозы суспензируют в 

2 0  CMi этилового спирта и выливают ровным слоем на пластину 2 0 x2 0  см.
5.2.3 Приготовление рабочих пластин
5.2.3.1 Первый способ
Для приготовления рабочей пластины 5 г ацетилированной целлюлозы суспензируют в 

2 0  см3 этилового спирта и выливают ровным слоем на пластину 2 0 x2 0  см.
5.2.3.2 Второй способ
Для приготовления рабочей пластины 16 г ацетилированной целлюлозы, 8  г окиси 

алюминия и 2 0  см3 метанола интенсивно перемешивают в течение 1 мин и наносят кашеоб
разный раствор на пластинки 20x20 см слоем 0,25 мм. Пластинку высушивают сначала на 
воздухе, а затем 2 ч в сушильном шкафу при температуре 60°С и хранят в эксикаторе.

5.2.4 Приготовление стандартных растворов бенз(а)пирена и бенз(в)хризена
В стаканчики для взвешивания (бюксы) отвешивают по (10,0±0,2) мг бенз(а)пирена и 

бенз(в)хризена. Навески количественно переносят в мерные колбы вместимостью 100 см3: 
бенз(а)пирен-бензолом, бенз(в)хризен-ацетонитрилом, затем объем раствора бенз(а)пирена 
доводят до метки бензолом, объем раствора бенз(в)хризена-ацетонитрилом. Полученные 
растворы имеют массовую концентрацию 100 мкг/см3. Растворы хранят в холодном темном 
месте не более трех месяцев.

5.2.5 Приготовление рабочих растворов бенз(а)пирена и бенз(в)хризена
Рабочие растворы готовят разведением стандартных растворов, используя пипетки вме

стимостью 1, 5 и 10 см3 и мерные колбы вместимостью 100 см3, объем раствора доводят до 
метки соответствующим растворителем, перемешивают и хранят в холодном темном месте 
не более одного месяца.

Приготовление раствора бенз(а)пирена массовой концентрации 1,0 мкг/см3 (для опре
деления методом спектрофлуориметрии): из стандартного раствора отбирают 1 , 0  см3 и пере
носят в мерную колбу вместимостью 1 0 0  см3; объем раствора доводят до метки бензолом.

Приготовление раствора бенз(а)пирена массовой концентрации 0,25: 1,0 и 5,0 мкг/см3 

(для определения методом высокоэффективной жидкостной хроматографии): из стандартно
го раствора отбирают 0,25; 1,0; 5,0 см3, соответственно, и переносят в мерные колбы вмести
мостью 1 0 0  см3; объем растворов доводят до метки ацетонитрилом.

Приготовление растворов бенз(в)хризена массовой концентрации 0,5 и 10 мкг/см3: из 
стандартного раствора отбирают 0,5 и 10 см3, соответственно, и переносят в мерные колбы 
вместимостью 1 0 0  см3; объем каждого раствора доводят до метки ацетонитрилом.

5.2.6 Приготовление градуировочных растворов
Для приготовления градуировочных растворов смеси бенз(а)пирена и бенз(в)хризена в 

мерные колбы вместимостью 250 см3 пипеткой вместимостью 1 см3 переносят приведенные 
в таблице 2  объемы стандартного раствора бена(а)пирена массовой концентрации 1 0 0  

мкг/см3 и рабочего раствора бенз(в)хризена массовой концентрации 1 0  мкг/см3, доводят объ
ем до метки ацетонитрилом. Полученные растворы перемешивают и хранят в темном холод
ном месте не более одного месяца.
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Таблица 2

Номер
раствора

Объем исходного раствора, см3

Массовая концентрация в градуировоч
ном растворе, мкг/см3

Бенз(а)пирена мас
совой концентра
ции 1 0 0  мкт/см3

Бенз(в)хризена 
массовой концен
трации 1 0  мкг/см3

Бенз(а)пирена Бенз(в)хризена

1 1 , 0 0 1 , 0 0 0,40 0,04
2 0,50 0,50 0 , 2 0 0 , 0 2

3 0,25 0,25 0,30 0 , 0 1

4 0 , 1 0 0 , 1 0 0,04 0,004

5.3 Проведение испытания
5.3.1 Выделение бенз(а)пирена из продукта
В круглодонную колбу или плоскодонную вместимостью 100 см3 помешают навеску 

продукта массой 10 г, добавляют раствор, состоящий из 4 г гидроокиси калия в 50 см3 92 %- 
ного этилового спирта. Содержимое колбы перемешивают встряхиванием. Колбу соединяют 
с обратным холодильником и нагревают на водяной бане или на магнитной мешалке при ки
пении реакционной смеси в течение 3 ч. Затем в колбу через холодильник добавляют 100 см3  

дистиллированной воды. Реакционную массу охлаждают до комнатной температуры. После 
охлаждения реакционную массу переносят в делительную воронку вместимостью 500 см3. В 
случае, если после гидролиза в реакционной массе остался твердый остаток, его отделяют на 
воронке Бюхнера, промывая остаток на фильтре 30 см3  горячего этилового спирта. Жидкую 
фазу реакционной массы используют для экстракции. В делительную воронку добавляют 30 
см3 н.гексана. Содержимое воронки встряхивают и оставляют для расслаивания жидкостей. 
В случае образования эмульсии к смеси в делительной воронке добавляют 20 см3  этилового 
спирта. После расслаивания нижнюю водно-спиртовую фазу сливают в колбу, а гексановый 
экстракт переливают в другую делительную воронку. Такую обработку реакционной массы 
проводят еще два раза, используя для экстракции н. гексан по 30 см3 и этиловый спирт для 
расслаивания эмульсии порциями по 2 0  см3.

По окончании экстракции объединенный гексановый экстракт промывают в делитель
ной воронке дистиллированной водой три раза по 30 см3, переносят экстракт в круглодонную 
колбу вместимостью 1 0 0  см3, фильтруя через слой безводного сульфата натрия на воронке с 
пористым фильтром. Раствор упаривают на ротационном испарителе до объема 50 см3 при 
температуре водяной бани не выше 60 °С.

Упаренный экстракт переносят в делительную воронку вместимостью 500 см3 и добав
ляют к нему 50 см3 смеси диметилформамида и воды, взятых в объемном соотношении 9:1. 
Интенсивно встряхивают смесь в течение 1 мин, после расслаивания фаз нижнюю сливают в 
плоскодонную колбу вместимостью 2 0 0  см3, а из верхнего гексанового слоя снова проводят 
экстракцию 50 см3 смеси диметилформамида и воды. Гексановый слой отбрасывают, объе
диненный в плоскодонной колбе диметилформамидный экстракт переносят в делительную 
воронку, добавляют 1 0 0  см3 дистиллированной воды и проводят экстракцию из водной фазы 
гексаном трижды по 50 см3. Водную фазу отбрасывают, а гексановый экстракт промывают 
водой трижды по 30 см3, переносят в плоскодонную колбу, добавляют 10 г безводного 
сульфата натрия и выдерживают в течение одного часа. н. гексан упаривают на ротационном 
испарителе до объема 1,5 -  2,0 см3, оставшийся растворитель удаляют потоком воздуха через 
вакуумный алонж, соединенный с водоструйным насосом, остаток в колбе растворяют в 0,5 
см3 этилового спирта.

В стакан вместимостью 100 см3 отвешивают (2,5 ± 0,2) г сефадекса LH-20, добавляют 
20 см3 этилового спирта и оставляют для набухания на 3 -  4 ч. Затем гель переносят, смывая
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небольшим количеством спирта, в стеклянную хроматографическую колонку, дают раство
рителю стечь таким образом, чтобы слой спирта над слоем сорбента оставался не ниже 2 мм. 
На подготовленную колонку наносят пипеткой остаток экстракта из колбы, трижды смывая 
его из колбы этиловым спиртом порциями по 0,5 см3. Элюирование из колонки полицикли
ческих ароматических углеводородов, в том числе бенз(а)пирена, проводят 40 см3 этилового 
спирта, первую фракцию объемом 12 см3 отбрасывают, собирают вторую фракцию объемом 
25 см3. Скорость элюирования растворителя 0,5 см3/мин обеспечивают, создавая небольшое 
избыточное давление потоком воздуха или азота через насадку, соединенную с воздуходув
кой или газовым баллоном. Г аз следует подавать через стеклянную трубку, заполненную си
ликагелем.

Колонку с сефадексом LH-20 можно использовать многократно. Для этого, не допуская 
высыхания сорбента после фракционирования, колонку промывают 25 см3 этилового спирта 
и наносят следующую пробу.

Раствор второй фракции переносят в грушевидную колбу вместимостью 50 см3, раство
ритель упаривают до объема 0,5 -  1,0 см3, его остаток удаляют в потоке воздуха или азота.

Полученную фракцию, содержащую бенз(а)пирен, далее анализируют с помощью вы
сокоэффективной жидкостной хроматографии или спектрофлуориметрическим методом.

Одновременно проводят контрольный опыт, проводя все стадии анализа с использова
нием реактивов согласно методике, но без навески продукта.

5.3.2 Определение содержания бенз(а)пирена методом высокоэффективной жидкостной 
хроматографии

5.3.2.1 Условия хроматографии
Условия хроматографии подбираются в зависимости от вида применяемого жидкостно

го хроматографа и хроматографической колонки.
В качестве примера могут быть приведены следующие условия хроматографического 

определения бенз(а)пирена
Жидкостный хроматограф «Altex-334» с флуоресцентным детектором «Krat03 FS-970».
Колонка Supelcosil LC-PAM зернением 5 мк, длиной 150 мм, диаметром -  4,6 мм.
Флуориметрический детектор: длина волны возбуждающего света 300 нм, эмиссионный 

фильтр -  418 нм.
Подвижная фаза: ацетонитрил и вода в объемном соотношении 8:2,
Скорость элюирования -  2,0 см3/мин.
Объем вводимой пробы -  20 мкл.
Чувствительность усилителя подбирают таким образом, чтобы интенсивность сигналов 

бенз(а)пирена и внутреннего стандарта -  бенз(в)хризена не превышала 95 % шкалы.
Время анализа -  15 мин; время удерживания бенз(а)пирена -  5 мин, бенз(в)хризена -  13

мин.
Анализируемые растворы хроматографируют дважды в одинаковых условиях. Площади 

пиков измеряют с помощью интегратора или вручную как произведение высоты пика и его 
ширины на половине высоты.

Определение содержания бенз(а)пирена проводят методом внутреннего стандарта или 
методом добавок.

5.3.2.2 Определение содержания бенз(а)пирена в растворе (экстракте), полученном по
5.3.1, методом внутреннего стандарта

При использовании такого способа количественной оценки предварительно проводят 
градуировку хроматографа, используя градуировочные растворы, приготовленные по 5.2.6.

В условиях, указанных в 5.3.2.1, записывают по три хроматограммы для каждого из 
приготовленных растворов и измеряют площади пиков бенз(а)пирена и бенз(в)хризена. Оп
ределяют среднеарифметическое значение площади пиков бензина)пирена и бена(в)хризена, 
рассчитанное из трех хроматограмм.
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Градуировочный коэффициент К вычисляют по формуле

к _ щ - s 2
m2 -Si

(7)

где mi и m2  -  массы введенных в хроматограф бенз(а)пирена (mi) и бенз(в)хризена (тгХмкг;
Si и S2  -  площади пиков бенз(а)пирена (Si)h бенз(в)хризена (S2 ), см3.

Градуировочный коэффициент К рассчитывают для каждого раствора.
Его значения не должны отличаться от среднеарифметического значения градуировоч

ного коэффициента из всех результатов более чем на 10 %.
При длине волны возбуждающего света 300 нм и эмиссионном фильтре 418 нм значе

ние градуировочного коэффициента составляет 9,5.
Перед началом анализа на стадии подготовки проб к щелочному гидролизу в пробу 

продукта и пробу контрольного опыта вносят по 50 мкл раствора бенз(в)хризена массовой 
концентрации 0,5 мкг/см3. Обе пробы проводят через все стадии испытания, указанные в
5.3.1. Сухой остаток растворяют в 200 мкл ацетонитрила.

В условиях, указанных в 5.3.3.1, записывают хроматограммы раствора бенз(а)пирена 
массовой концентрации 100 мкг/см3 и раствора бена(в)хризена массовой концентрации 100 
мкг/см3, отмечают время выхода бенз(а)пирена и бенз(в)хризена. Затем записывают хромато
граммы пробы контрольного опыта с добавкой бенз(в)хризена и пробы продукта с такой же 
добавкой бенз(в)хризена. Измеряют площади пиков бенз(а)пирена и бенз(в)хризена на хро
матограммах пробы продукта и пробы контрольного опыта.

Для каждой пробы записывают по две хроматограммы. Из двух хроматограмм рассчи
тывают среднеарифметическое значение площади пиков бенз(а)пирена и бенз(в)хризена.

На основании полученных данных определяют массу бенз(а)пирена, мкг, в пробе про
дукта mi и пробе контрольного опыта m2 :

т, = т -S. - K
7W,

т S2 K (8)

где m i- масса бенз(а)пирена в пробе продукта, мкг;
m2  -  масса бенз(а)пирена в пробе контрольного опыта, мкг;
mcm-  масса бенз(в)хризена, введенного в пробу продукта и пробу контрольного опыта,

мкг;
Si и S2 -  площади пиков бенз(а) пирена на хроматограммах пробы продукта (Si) и про

бы контрольного опыта (S2 ), см2;
S3  и S4 -  площади пиков бенз(в)хризена на хроматограммах пробы продукта (S3 ) и про

бы контрольного опыта (S4 ), см2;
К -  градуировочный коэффициент, установленный по 5.3.2.2.
5.3.2.3 Определение содержания бенз(а)пирена в растворе (экстракте), полученном по

5.3.1, методом добавок
Для количественной оценки при использовании метода добавок одновременно с пробой 

продукта анализируют пробу контрольного опыта. Фракции, выделенные из проб продукта и 
контрольного опыта по 5.3.1, растворяют в 400 мкл ацетонитрила. Полученные растворы де
лят на две части, отбирая меньшую часть (40 мкл) в пробирку или грушевидную колбу.

Записывают хроматограммы пробы продукта, пробы контрольного опыта и хромато
грамму раствора бенз(а)пирена массовой концентрации 0,25 мкг/см3. Отмечают время выхо
да бенз(а)пирена.
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В оставшиеся части пробы продукта и контрольного опыта (360 мкл) делают добавку 10 
-  20 мкл раствора бенз(а)пирена массовой концентрации 5 мкг/см3. Полученные растворы 
вновь вводят в хроматограф.

Все хроматограммы записывают дважды. Измеряют площади пиков бенз(а)пирена. Из 
двух хроматограмм рассчитывают среднеарифметическое значение площади пика 
бенз(а)пирена.

На основании полученных данных определяют массу бенз(а)пирена, мкг, в пробе про
дукта mi и пробе контрольного опыта гщ:

т -S, т, ■ S,
---------  — ' т = -----— -—
S2 - 0,95) 2 S4 -0 ,9 S 3

(9)

где mon и Шк -  масса бенз(а)пирена, добавленная к части экстракта из пробы продукта 
(шоп) и пробы контрольного опыта (mk), мкг;

Si и S2-  площади пиков бенз(а)пирена на хроматограммах пробы продукта (Si) и пробы 
продукта с добавкой бенз(а)пирена (S2), см2;

S3 и S4  -  площади пиков бенз(а)пирена на хроматограммах пробы контрольного опыта 
(S3 ) и пробы контрольного опыта с добавкой бенз(а)пирена (S4 ), см2;

0,9 -  доля пробы, к которой делают добавку бенз(а)пирена.
5.3.3 Определение содержания бенз(а)пирена методом тонкослойной хроматографии
5.3.3.1 Качественное определение содержания бенз(а)пирена методом тонкослойной 

хроматографии
При определении содержания бенз(а)пирена методом тонкослойной хроматографии од

новременно с пробой продукта анализируют пробу контрольного опыта, в которую добавле
но 50 мкл раствора бенз(а)пирена массовой концентрации 1 мкг/см3 (концентрацию и объем 
раствора бенз(а)пирена подбирают таким образом, чтобы полученная концентрация соответ
ствовала ПДК бенз(а)пирена в анализируемом продукте).

Полученные по 5.3.1 фракции, содержащие бенз(а)пирен, из пробы продукта и пробы 
контрольного опыта с добавкой, растворяют в 0,5 см3 бензола и далее подвергают хромато
графированию в тонком слое.

Для этого пластину 20 х 20 см, подготовленную, как указано в 5.2.2 или пластину для 
ТСХ «Силуфол», делят на два поля: боковое -  шириной 1,5 -  2 см и основное, проводя по 
слою сорбента скальпелем или тонким шпателем разделительную полосу. На основное поле 
сплошной полосой, отступив 2 см от нижнего края пластинки и по 1 см с боковых краев, на
носят раствор фракции, выделенной по 5.3.1. Раствор наносят с помощью тонко оттянутого 
капилляра или микрошприца, размер пятен не должен превышать 5 мм. Для количественно
го переноса вещества его дважды смывают со стенок колбы небольшим количеством бензола 
(0,4 -  0,6) см3. На стартовую линию бокового поля наносят в точку 5 мкл раствора 
бенз(а)пирена массовой концентрации 1 мкг/см3. После полного испарения растворителя 
пластинку помещают в предварительно насыщенную хроматографическую камеру под углом 
70° -  85° и проводят элюирование в смеси этилового спирта, ацетона и воды, взятых в соот
ношении 60:25:15. Когда фронт растворителя достигнет 2 см от верхнего края пластинки, ее 
вынимают из камеры, высушивают на воздухе и проявляют хроматографическую зону 
бенз(а)пирена под лампой ультрафиолетового облучателя при длине волны 366 нм. Оцени
вают ориентировочное количество бен(а)пирена в пятне экстракта путем сравнения интен
сивности его флуоресценции со стандартом. Если в экстракте обнаружен бен(а)пирен, то не
обходимо провести количественное определение при помощи количественного метода тон
кослойной хроматографии (5.3.3.2) или спектрофлуориметрии при комнатной температуре 
(5.3.4).

5.3.3.2 Количественное определение содержания бенз(а)пирена методом тонкослойной 
хроматографии.
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Пластинку «Силуфол» размером 20x20 см размечают тонкими карандашными линиями 
согласно рисунку 1. В правом нижнем углу пластинки на расстоянии 1,5 см от краев наносят 
с помощью микрошприца 20 мкл экстракта пробы. В левом нижнем углу пластинки на рас
стоянии 1,5 см от краев наносят с помощью микрошприца 20 мкл рабочего раствора 
бен(а)пирена. В правом верхнем углу пластинки на расстоянии 1, 2 и 3 см от верхнего края 
пластинки наносят с помощью микрошприца соответственно 2,0, 4,0 и 6,0 мкл стандартного 
раствора бен(а)пирена.

Хроматографирование проводят в условиях, аналогичных п. 5.3.3.1. Сравнивая интен
сивность флуоресценции пятна экстракта с интенсивностью флуоресценции различных ко
личеств стандартного раствора бен(а)пирена определяют количество нанограмм (нг) 
бенз(а)пирена в пятне экстракта.

Проводят два параллельных определения.
Рассчитывают содержание бенз(а)пирена по п.5.4.2.
5.3.4 Определение содержания бенз(а)пирена методом спектрофлуориметрии при ком

натной температуре.
Сорбент из зоны бенз(а)пирена с основного поля с помощью скальпеля или тонкого 

шпателя соскабливают с пластинки и переносят на стеклянный фильтр, с которого вещество 
элюируют в несколько приемов 50 см3 бензола в колбы вместимостью 100 см3, далее раство
ритель упаривают до небольшого объема, остаток растворителя удаляют потоком воздуха и 
добавляют в колбу 1 см3 бензола.

На спектрофлуориметре при длине волны возбуждающего света 386 нм в диапазоне 400 
-  440 нм при скорости сканирования 60 нм/мин записывают спектры флуоресценции пробы 
продукта и пробы контрольного опыта с добавкой бенз(а)пирена.

Спектры растворов записывают в одном режиме усиления, регулируя щель и коэффи
циент усиления по раствору контрольной пробы так, чтобы сигнал бенз(а)пирена при 406 нм 
составлял 0,4 -  0,6 шкалы прибора. Для каждого раствора спектр записывают дважды, доби
ваясь хорошей воспроизводимости. На полученных спектрограммах в максимуме при 406 нм 
измеряют в миллиметрах высоту спектральной линии бенз(а)пирена для пробы продукта и 
пробы контрольного опыта.

Рассчитывают среднее значение высот бенз(а)пирена по данным двух спектрограмм. 
При высоких уровнях содержания бенз(а)пирена в продукте пробы разбавляют бензолом и 
вновь записывают спектр в том же режиме усиления, что и для контрольной пробы.

Проводят два параллельных определения.
Рассчитывают содержание бенз(а)пирена по п.5.4.3.
5.4 Обработка результатов
5.4.1 Массовую долю бенз(а)пирена в продукте Xi, %, или Хг, мг/кг, при использовании 

метода высокоэффективной жидкостной хроматографии вычисляют по формулам:

х  _ (Щ-т2)-100 _ К - т 2) 10_4 
1 т • 1000 • 1000 m У ’

х  _ (Щ ~™2)
2 m

где mi -  масса бенз(а)пирена в пробе продукта, мкг;
m2 -  масса бенз(а)пирена в пробе контрольного опыта, мкг; 
m -  масса продукта, взятая для анализа, г.

(П)
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5.4.2 Массовую долю бенз(а)пирена в продукте Xi, %, или Х2, мг/кг, при использовании 
метода тонкослойной хроматографии и использовании метода спектрофлуориметрии вы
числяют по формулам

с -Н - У ■ 100 
Н  • т -1000 -1000

с -Я  -У 
Н ■ т

•1(Г4 (12)

с -Н-У 
Н  ■ т

(13)

где сст -  массовая концентрация бенз(а)пирена в рабочем растворе, приготовленного по 
5.2.5 и добавленного в пробу контрольного опыта, мкг/см3;

Н -  высота спектральной линии бенз(а)пирена на спектрограмме пробы продукта, мм;
Нет- высота спектральной линии бенз(а)пирена на спектрограмме пробы контрольного 

опыта, мм;
V -  объем рабочего раствора бенз(а)пирена, добавленного в пробу контрольного опыта,

см3;
ш -  масса навески продукта, взятого для испытания, г.
Результат округляют до второй значащей цифры.
За окончательный результат испытания принимают среднеарифметическое двух парал

лельных определений с тем же числом значащих цифр.
Если расхождение между результатами параллельных определений не превышает |Xi- 

Х2| < 0,0ldX, где Xi, Х2 и X -  результаты параллельных определений и их среднее арифмети
ческое, a d -  норматив контроля сходимости, то среднее арифметическое X принимают за 
результат анализа. В противном случае анализ повторяют. Значение норматива d приведено в 
таблице 3.

По полученному результату анализа X и значению относительной погрешности 5, при
веденной в таблице 3, рассчитывают абсолютную погрешность Д = 0,01 5Х

Результат анализа представляют в виде (X ± А), мг/кг или % при Р = 0,95.
5.5 Контроль точности результатов анализа
Внутренний оперативный контроль (ВОК) качества результатов анализа включает кон

троль сходимости, воспроизводимости и точности результатов анализа.
5.5.1 Сходимость параллельных определений контролируют для каждой анализируемой 

пробы согласно 5.3.
5.5.2 Для проведения контроля воспроизводимости используют рабочие пробы. Пробу 

делят на две равные части и анализируют в соответствии с методикой в разных лабораториях 
или в одной лаборатории, максимально варьируя условия проведения анализа, т. е исполь
зуют разные наборы мерной посуды, анализы выполняют в разные дни или два различных 
аналитика.

Воспроизводимость контрольных анализов признают удовлетворительной, если |Xi- Х2| 
< 0,01DX, где Xi, Х2 и X -  результаты анализа одной и той же пробы, полученные в разных 
лабораториях или при варьирующих условиях в одной лаборатории и их среднее арифмети
ческое значение, D -  значение норматива внутреннего оперативного контроля воспроизво
димости. Значение норматива D приведено в таблице 3.

Периодичность проведения контроля воспроизводимости -  не реже одного раза в две 
недели.
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Т а б л и ц а З  -  Диапазон измерений, значение характеристики относительной по
грешности и нормативы оперативного контроля случайной составляющей относительной по
грешности (сходимости и воспроизводимости) при доверительной вероятности Р = 0,95

Диапазон измерений, 
мг/кг

Характеристика по
грешности (граница 

интервала, в котором 
погрешность нахо

дится с заданной ве
роятностью) ± 5, %

Норматив оператив
ного контроля схо

димости doni, % (для 
двух результатов 

параллельных опре
делений, п = 2)

Норматив опера
тивного контроля 

воспроизводимости
Doth, % (ДЛЯ ДВуХ
результатов изме

рений, m = 2)

От 0,0001 до 0,001 
включ. 42 40 60

Св. 0,001 до 0,002 
включ. 29 28 42

5.5.3 Для проведения контроля точности используют рабочие пробы с известной добав
кой бенз(а)пирена. Пробу делят на две равные части, первую из которых анализируют в со
ответствии с методикой, а во вторую вводят известную добавку бенз(а)пирена и затем также 
анализируют в соответствии с методикой. Величина добавки должна составлять 50 -  150 % 
содержания бенз(а)пирена в анализируемой пробе.

Точность контрольных анализов признают удовлетворительной, если |Xi— X -  с| < К, где 
Xi, X и с -  результаты контрольных анализов пробы с добавкой бенз(а)пирена, реальной 
пробы и величина добавки бенз(а)пирена соответственно; К -  норматив оперативного кон
троля точности.

Норматив оперативного контроля точности рассчитывают по формулам:
при проведении внутрилабораторного контроля (Р = 0,90)

к= <14>

при проведении внешнего контроля (Р = 0,95)

к= -J (A jn )  + ( A j r )  (15)

где Axi + Ах -  значения характеристики погрешности, соответствующие массовой кон
центрации хлоридов в пробе с добавкой бенз(а)пирена и в реальной пробе;

Axi = 0,01 5 xi Xi и Дх = 0,01 5хХ, где Xi и X -  массовая концентрация хлоридов в про
бе с добавкой и в реальной пробе, мг/кг или %;

Значение относительной погрешности 5х (5x1) приведены в таблице 3.
Контроль точности анализа проводят не реже одного раза в месяц, а также при смене 

реактивов после длительного перерыва в работе.
При превышении нормативов оперативного внутреннего контроля точности проводят 

повторные анализы. При повторном превышении указанных нормативов анализы приоста- 
нав-ливают, выясняют причины, приводящие к неудовлетворительным результатам, и устра
няют их.

Результаты ВОК заносят в специальный журнал.
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6 Требования техники безопасности

6.1 При выполнении измерений необходимо соблюдать требования безопасности при 
работе с химическими реактивами по ГОСТ 12.1.007, требования пожарной безопасности по 
ГОСТ 12.1.004 и требования электробезопасности по ГОСТ 12.1.019, а также требования, 
изложенные в нормативном документе на спектрофлуориметр, жидкостный хроматограф, 
осветитель ультрафиолетовый и другие приборы и оборудование.

6.2 Помещение, в котором производится выполнение измерений, должно быть снабже
но приточно-вытяжной вентиляцией. Работы необходимо проводить в вытяжном шкафу с 
использованием резиновых перчаток.

6.3 Растворы бенз(а)пирена, а также отработанные окись алюминия и ацетилированную 
целлюлозу после использования необходимо обработать крепким раствором марганцовокис
лого калия по ГОСТ 5777 для окисления бенз(а)пирена, после чего раствор сливают в кана
лизацию большим количеством воды.

7 Требования к квалификации оператора

К выполнению измерений и обработке полученных результатов допускаются специали
сты, имеющие высшее или специальное химическое образование или опыт работы в химиче
ской лаборатории и владеющие техникой хроматографического и спектрофлуориметриче- 
ского анализа, освоившие методы анализа в процессе тренировки и уложившиеся в нормати
вы оперативного контроля при выполнении процедур контроля погрешности анализа.
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