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On s6z

ISO (Beynalxalq Standartlagdirma Tagkilati), Standartlagdirma organlarinin (ISO-ya
tizv organlar) Umumdiinya Milli Federasiyasidir. Beynalxalq Standartlarin hazirlanmasi
Uzra igler, bir gayda olaraq, ISO-nun texniki komitalari vasitesila hayata kecirilir. Texniki
komitenin yaradildigi bir mévzu ile maraglanan har bir tzv qurum bu komitada temsil
olunmagqg hiququna malikdir. Bu isda ISO ile garsiligli slagadas olan Beynalxalq teskilatlar,
hokumat ve geyri-hokumat tagkilatlari da istirak eds bilerlor. ISO Beynalxalq
Elektrotexnika Komissiyasi (IEC) ila butln elektrotexniki standartlagdirma masalalari tizro
six amakdasliq edir.

Beynalxalg Stadartlar, ISO/IEC Direktivleri, Bélma 3-da verilmis gaydalara uygun
olaraq hazirlanir.

Texniki komitelar terafinden qabul edilmis Beynalxalg Standartlarin layihasi
sosverms ugln Uzv qurumlara paylanir. Beynalxalq Standart kimi yayimlanmagq tgin ses
veran Uzv qurumlarin an azi 75 %-i terafinden tasdiq telab olunur.

Bu Beynalxalq Standartin bazi elementlarinin patent hiquglarinin mdévzusu ola
bilaceyi ehtimalina digget cakilir. ISO bu va ya diger panent huquglarinin
muayyanlesdiriimasinda masuliyyat dagimir.

Beynalxalg Standart ISO 14182, Texniki Komite ISO/ TC 34, Kend Tesarrlifat! gida
meahsullari, Alt Komits SC 10, Heyvanlara yem maddalari terafinden hazirlanmisdir.

Bu Beynalxalq Standartin A ve B Slavaleri yalniz malumat vermak tgundir.
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Heyvan yemlari — Fosforizvi tarkibli pestisidlarin qalig migdarinin tayin edilmasi-
Qaz xromatoqgrafiya metodu

1. ©hate dairasi

Bu Beynalxalg Standart, heyvan yemlerinds fosforlzvi pestisidlarin galiq
migdarlarini tayin etmak U¢iin bir gaz xromatografiya metodu muayyanlasdirir.

Metod asagidaki fosforlzvi pestisidlarden bir ve ya bir negasinin qaliglarini ehtiva
edan heyvan yemlarina tatbiq olunur: azifos-etil, azinfos-metil, bromofos, karbofenotion,
xlorpirifos, xlorpirifos-metil, diazinon, dimetat, etion, fonofos, malation, metidation,
paration, paration-metil, pirimifos-etil ve pirifos-metil.

Bu fosfortzvi pestisidlarin tayin edilmasinin asagi haddi 0,01 mkqg/q-dir.

QEYD Metod ehtimal ki, metakrifos va fenitrotion kimi digar fosforlizvi pestisidlare de eyni deracada
aiddir, lakin bu pestisidlar G¢ln tesdiglanmayib.

2. Normativ istinadlar

Asagidaki normativ senadlar, bu matnda istinad edarak bu Beynalxalg Standartin
muddaalarini tagkil eden muddsaalari ask etdirir. Tarixli istinadlar G¢tin bu nagrlerin har
hansi birine sonraki dizalisler ve ya dayisikliklor tatbiq edilmir. Lakin, bu Beynalxalq
Standarta asaslanan mugavilslerin teraflarine asagida gostarilon normativ senadlarin an
son nagrlarinin tatbiq olunma ehtimalini arasdirmalari tovsiya olunur. Tarixsiz istinadlar
Ucun istinad olunan normativ senadlarin son nasri tetbiq olunur. 1ISO va IEC Uzvleri
hazirda qlivvaeds olan Beynalxalq Standartlarin geydlerini aparirlar.

ISO 3696, Analitik laboratoriya istifadsasi U¢ln su - Texniki gartler ve sinaq metodiari.

ISO 6498, Heyvan yemleri - Test nimunalerinin hazirlanmasi.

3. Mahiyyati

Test olunan hissani aseton ile ekstraksiya edin. Stzulmius ekstrakt su ve natrium
xloridin doymus mahlulu ile seyraldilir. Pestisidler dixlormetanda paylanir. Konsentrasiya
olunmus ekstrakt, 10% su ile deaktivlesdirilmis silikageldan ibarst bir xromatoqrafik
kalonkada temizlenir. Fosfor-segici detektor ve ya Kkutle-secici detektor ile qaz
xromatoqrafik teyini aparilir.
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4. Materiallar vo metodlar

Pestisid galiglarinin analizi Gg¢ln yalniz malum analitik daracali reagentlerdan ve
uygun temizliye malik reaktivlerdan istifade edin.

Metodda istifads olunan sertler daxilindes bos bir sinaq kegirarak reagentlarin
temizliyini yoxlayin. Xromatogram har hansi midaxile edan kirliliyi géstarmamalidir.

X9BORDARLIQ - Bazi tizvi halledicilar glibhali kanserogenlardir. Diggatle istifada edin.
4.1 Su, ISO 3696 uygun olaraq an azi 3-cu daracali.

4.2 Heksan

4.3 Aseton

4.4 Dixlormetan

4.5 Etil asetat

4.6 Silikagel, su katle pay1 10 % .

Silikagel 60, hissaciklarin dl¢isi 63-200 mkm, geca arzinds 130 ° C-da aktivlesdirilir
va eksikatorda soyudulur. Otaq temperaturuna gadar soyuduqgdan sonra, silikageli hava
kecirmayan bir stisa gaba tokin ve suyun son kiitle payini 10% -e ¢atdirmagq Ugun kifayat
gader distilla edilmis su slave edin. Konteyneri mexaniki ve ya alle 30 saniya arzinda

guclu bir sakilde galxalayin ve arabir calxalamagla 30 daqgige gozlayin. 30 daqgigadan
sonra silikagel istifadaya hazirdir. 6 saatdan ¢ox saxlanila bilmaz.

4.7 Eluent halledici, heksanda dixlormetan ( hacm payi 50%).
Dixlormetan (4.4) ve heksan (4.2) barabar miqdarda qarisdirilir.

4.8 inert gaz, mes. azot.

4.9 Susuz natrium sulfat.
4.10 Doymus natrium xlorid mahlulu
4.11 Pestisid istinad standartlari, asagidakilardir:

- azinfos-etil[S-(3,4-dihidro-4-oksobenzo[d][1,2,3]triazin-3-iImetil)O,O-dietil
fosforditioat];

- azinfos-metil[S-(3,4-dihidro-4-oksobenzol[d][1,2,3]triazin-3-ilmetil)O,O- dimetil
fosforditioat |;

- bromofos[O-4-brom-2,5- dixlorfenil O,0- dimetil fosforditioat];

karbofenotion [S-4-xlorfeniltiometil O,0- dietil fosforditioat];
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- Xxlorpirifos [O,O-dietil O-3,5,6-trixlor-2-piridil fosfortioat];

- Xxlorpirifos-metil [O,O- dimetil O-3,5,6-trixlor-2-piridil fosforditioat];
- diazinon[O,O-dietil O-2-izopropil-6-metilpirimidin-4-il fosfortioat];
- dimetoat [O,O- dimetil S -metilkarbamoilmetil fosforditioat];

- etion[0,0,0',0' -tetraetil S,S'-metilen di(fosforditioat)];

- fonofos[ O-etil S-fenil etilfosfonditioat |;

- malation [dietil (dimetoksitiofosforililtio) slksinat];

- metidation[S-2,3-dihidro-5-metoksi-2-okso-1,3,4-tiadiazol-3-ilmetil O, O- dimetil
fosforditioat];

- paration[O,O-dietil O-4-nitrofenil fosfortiat];

- paration-metil[O,0O-dietil-O-4 nitrofenil fosfortioat];

- pirimifos-etil[O-2-dietilamin-6-metilpirimidin-4-il O,O-dietil fosfortiat];

- pirimifos-metil[O-2-dietilamin-6-metilpirimidin-4-il O,O- dimetil fosfortioat].

QEYD IUPAC nomenklaturasina gére Umumi adlar va kimyavi adlar (kvadrat moétarizaler arasinda)
ISO 1750 [1] il uygundur.

4.12 Daxili standart: tributilfosfat.
4.13 Standart pestisid mahlullari
4.13.1 ©sas mahlullar, konsentrasiyasi 1000 mkg/ml.

Her bir istinad standartinin (4.11) ve daxili standartin (4.12) asas mahlulunu
asagidaki kimi hazirlayin.

Pestisid istinad standartinin (4.11) ve ya daxili standartin (4.12) katlesini 0,1 mq
daqiglikle ¢akin, naticada terkibinda istinad standart ve ya daxili standart olan 1000
mkag/ml mahlul alde edin. Standart materialini 6lgarken temizliyine eamal edin. Olgilmus
katlani hacmli kolbaya kocurin, etilasetatda (4.5) hall edin ve etilasetat ile hacma gadaer
seyraldin.

Bu mahlullar garanligda 4 ° C-da saxlanildigda 6 ay sabitdir.
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4.13.2 Aralig mahlullar, konsentrasiyasi 10 mkg/ml.

Pipetls har bir esas mahluldan (4.13.1) 1 ml-i ayri-ayri 100 ml hacmli kolbalara slave
edin. Hacma gadar etilasetatla (4,5) seyraldilir. Mahlullar qaranligda 4°C-das saxlanildiqgda
1 ay sabitdir.

QEYD Duzgun saxlanilan pestisid standartlarinin sabitliyi gox genig bilinir. Tedgigatlar gdstarir ki,
sinagdan kegirilmis butln temiz pestisid standartlarinin 18°C-de saxlanildigda 15 il ve 1 mqg/kq toluoldaki
pestisid standartlarinin asas mahlullarinin 18°C-ds saxlanildigda an azi 3 il sabit oldugunu goésterdi.

Daha uzun saxlama Ugun tovsiya olunan bir tetbig asagidaki kimidir. Hazirlanmis
standart mahlullarin hissalarini PTFE o6rtukli vintlarle kehraba flokanlara kogurin.
Flakonlari ¢akin va -20°C-da saxlayin. Lazim olduqda bir flakonu dondurucudan ¢ixarin,
otaq temperaturuna gatirin ve ¢akin. 9gar kitleds yidilan itkilar (buxarlanma sebabindan)
avvalcadan dondurulmusg xalis kutlasinin 10% -ni ve ya daha ¢oxunu tagkil edarss, flokani
atin. 1 aydan cox istifade olunan asas standartlari ve aralig mahlullari ¢gakin ve yenidan
dondurun (adaten 25 ml flakonda). ©ks taqdirda, hazirlanmis standart mahlullar (adaten
2 ml flakonda) 4°C-da saxlanila biler ve 1 aydan sonra atiimalidir.

4.13.3 is¢i mehlullar, konsentrasiyasi 0,5 mkg/ml.

Har bir ara mahlulun (4.13.2) 5 ml-sini 200 ml hacmli kolbaya slavs edin va etilasetat
(4.5) ile hacma gadar seyraldin. Mahlullar qaranligda 4 °C-da saxlanildigda 1 ay sabitdir
(bax 4.13.2).

4.14 Bos numuna mahlullar, analiz olunan nimunalarlae eyni névda, lakin avvalki
toyinatlardan alde edilon misbat naticelar olmadan.

5. Avadanhlqglar

istifade etmeazden svvel bitiin siise gablari manes téraden maddsler olmayan
yuyucu vasita ile harterafli yuyun, su ile sonra asetonla yaxalayin ve qurudun.

Plastik gablardan istifade etmekdan c¢akinin ve qapaq kranlarini yaglayici ile
yaglamayin, aks halda halledicilare qarisiglar daxil ola biler.

Adi laboratoriya avadanliglari ve xisusile asagidakilar.

5.1 Ayirici qiflar, 500 ml ve 1000 ml tutumulu, politetrafliioretilen (PTFE) ayirici
qgiflar ve tixaclar.

5.2 Filtirasiya kolbalari, tutumu 500 ml.

5.3 Buxhner qifi, ¢ini, daxili diametri 90 mm.

©AZSTAND —Butunhiquglargorunur 5
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5.4 Daracali borular, tutumu 10 ml, politetrafltioretilen (PTFE) tixaclar.
5.5 Susa xromotorafiya boru, texminan 300 mm uzunlugunda, daxili diametri 8
mm-10 mm, masamalilik daracasi P 100 (masamsa dl¢list indeksi 40 mkm - 100 mkm [2])

olan gaba frit Iovha va ya pambiq tixaci olan.

5.6 Rotorlu vakuum buxarlandiricisi, 100 ml ve 500 ml tutumlu yumru dibli kolbalar
va 40°C-da qurasdiriimis su hamami ila tachiz olunmusdur.

5.7 Mexaniki galxalayici va ya yuksak suratli garigdirici
5.8 Qaz xromotogqrafik sistem

5.8.1 Komponentlar

Sistem asagidakilari shata etmalidir:

-bélinmadan va ya kolonkada inyeksiya sistemi

-kolonka;

-fosfor-secici detektor va ya kitle-secici detektor;
-elektrometr;

-mV yazici ve ya inteqrator;

-malumatlarin igslenmasi programi va kompter sistemi.

Haer bir injeksiyon portu, kolonka sobasi ve detektoru 0,1 °C-ys gadar nazarat edilo
bilan muistaqil istilik cihazi ile tamin edilmalidir.

Xromatografik sistem tenzimlanmsalidir ve parametrloer istifade olunan cihazin
xususiyyatlarina uygun olaraq optimallasdirilmalidir.
5.8.2 Sartlar

inyeksiya portu ve detektorun temperaturu, istehsalginin telimatlarina uygun olaraq
muvafiq olaraq 220-240 ° C ve 180-380 ° C olmalidir.

Kapillyar kolonkanin koémayi ile fosforlizvi birlesmaleri ayirmaq ugln kolonka
sobasina temperatur programi tévsiya olunur.

©AZSTAND —Butunhiquglargorunur 6
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5.8.3 inyeksiya cihazi

Avtomatlasdirici va ya har hansi digar uygun bir inyeksiya qurgusundan istifade eds
bilarsiniz.

Olle inyeksiya etmak Ugun, inyeksiya rejimina (bdlinmamis va ya kalonkada) uygun
bir iyna uzunlugu ile 1 mkl - 5 mkl-a gadar tutumlu bir mikro spris istifade olunur.
Mahlulu gaz xromatoqgrafina daxil etmadan avval sprisi on dafs temiz halledici ile, sonra
da bes dafe mahlulla yuyun. inyeksiyadan sonra sprisi bes defe temiz halledici ilo
yaxalayin.

5.8.4 Kolonka

Qeyri-polyarliqdan  zsif-polyarliga qader stasionar fazalarla ortla kapilyar
kolonkalardan mes. SE-30, SE-54, OV-17 ve ya ekvivalentden istifade etmak tovsiya
olunur.

Standart suse kolonkalar, uzunlugu 2 m-den 4 m-a qadar, daxili diametri 2 mm-dan
4 mm-a gadar, 10% DC-200 il 0,15 mm - 0,18 mm hissacik él¢uli WHP Xromosorbda,
va ya 2%QF1 va 1,5 % DC-200 qarisigi ile 0,125 mm- 1,15 mm hissacik ol¢ult WHP
Xromosorbda doldurulmusdur, va ya diger har hansi bir stasionar fazalar ve alternativ
olaraq fosforuzvi qaliglarin analizi Ggun tdvsiya olunan inert dasiyicilardan istifade etmak
olar.

Kolonka ugln temperatur programi 1-ci bandda gdsterilan pestisidlar qarisigini ayri-
ayri komponentlare ayirmagq udgln secilmalidir (bax Slave A).

Yeni bir kalonka qurasdirildigdan sonra daslyicl qaz an azi 48 saat arzinds an
yluksak tovsiye olunan isleame temperaturundan bir gader yuxari bir temperaturda
axmaldir.

5.8.5 Detektor

Fosfor-secici detektor [alov fotometrik detektoru (FPD) va ya P rejiminds azot-fosfor
dedektoru (NPD)] ve ya kutla-secici dedektor (KSD) istifade edin; minimum 50 pg P
birlesmaleri agkarlama haddi var.

5.8.6 Dasliyici qaz

Tamiz azot, temiz helium va ya tamiz hidrogen istifada edin.

Dasilyict qaz xettine qurasdiriimig avvelcedoen 4-8 saat orzinds 350°C-de
aktivlasdiriimis 0,5 nm molekulyar slak talslarindan kecirarak dasiyici gazi qurudun.

©AZSTAND —Butunhiquglargorunur 7



AZS ISO 14182:1999

Molekulyar slaklari yeni bir gaz silindiri qurasdirdigda ve ehtiyac oldugda yeniden
aktivlagdirin.

5.8.7 Kbmakg¢i qazlar

Hidrogen ve havadan istifads edin.

5.8.8 Sistemin xatliliyinin yoxlanilmasi

Sistemin xattiliyini 0,1 ng-den 2 nq parationa gadar yoxlayin.

Tarkibinda 0,05 mkg/ml-den 1,0 mkg/ml-a gader paration olan isgi mahlullari
hazirlanir. 2 mkl daxil et.

inyeksiya edilmis parationun pik 6lcusiinii (sahe ve ya hundurliik) kiitleye garsi

nanogramlarla ¢akin. Qrafik koordinat baslangicindan kegen diiz xatt olmalidir. 9ks
taqdirda, detektor reaksiyasinin xatti oldugu konsentrasiyalar araligini teyin edin.

6. NUmuna secimi

Numunalerin secilmasi bu Beynalxalq standartda gostarilon metodun bir hissesi
deyil. Tévsiya olunan secma metodu ISO 6497-ds verilmisdir [3].

Laboratoriya tc¢tin hagigi manada temsil olunan va nagliyyat ve ya saxlama zamani
zadalenmamis va ya dayisdiriimamis bir nimuna goétirmak vacibdir.

7. Sinaq nimunasinin hazirlanmasi
Sinag nimunasi ISO 6498 standartina uygun hazirlansin.
Yaxs! qarisdinimis laboratoriya nimunasinin bir hissasini (quru ve ya az namli
mahsullar, masalan taxil ve danli mahsullar, yagdli toxumlar ve yagli yemlar, garisiq
yemlar, ot va s.) 1 mm delikli bir slekden tamamile kecmasi Ucln Uyudun. Diggstle

garisdirin.

Yuksak namli mehsullari (masalen, otlar, siloslar va s.) kicik parcalara ayirin va
homogen nimunalar alde etmak U¢un hartarefli qarisdirin.

©AZSTAND —Butunhiquglargorunur 8
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8. Analizin apariimasi
8.1 Umumi

Referans kalibrlema mahlulunu hazirlayarken istifade Ugtin, heam hazirlanan test
nimunasinda (madda 7), ham da analiz ediloen niimuna ila eyni tipli bir matrise sahib olan
bos bir nUmunada (4.14) asagidaki addimlari yerina yetirin.

8.2 Sinaq hissasi

Quru va ya az namli mahsullar tgun hazirlanmis test nimunasini (maddes 7) 50 gr,
0,1 gr -a gadar daqiglikle ve ya yiiksaek namli mahsullar G¢iin 100 gr-1 1000 ml-lik konik
bir kolbaya ¢akin.

8.3 Ekstraksiya

Sinaq hissesina kifayat gadar su (4.1) alave edin ki, Umumi su migdari texminan 100
gr olsun. NUmunani texminan 5 daqigs isladin. 200 ml aseton (4,3) alave edin. Kolbani
six baglayin ve 2 saat erzinde mexaniki ¢alxalayicida galxalayin ve ya yuksak suratli
garisdiricida 2 dagige homogenlasdirin

Suspenziyani, orta masamali fitr kagizi ile tachiz edilmis Buxhner qifi (5.3) vasitasile
500 ml filtrlama kolbasina (5.2) sovurmagla suzin. Konik kolbani va ya qarisdirici gabini
va filtr kagizindaki galiglari 25 ml-lik iki porsiya asetonla yuyun, yuyulmalari eyni filtrlama
kolbasina yigin (5.2).

Filtrati 1000 ml tutumlu ayirici qifa koégurin. Filtrasiya kolbasini (5.2) 100 ml
dixlormetan (4.4) ile yuyun ve ayirici qifa 6tlran. Ayirici qifa 250 ml su (4.1) va taxminan
50 ml doymus natrium xlorid (4.10) mahlulu alave edin. Baglayin ve 2 daqige arzinda
calxalayin.

Fazalarin ayrilmasina icaze verin ve alt fazani ( dixlormetan) 500 ml ayirici qif
icarisina ¢akin. 50 ml dixlormetanla ( 4.4) iki defe tokrarlayin va ekstraktlari eyni 500 ml
ayirici qifda birlesdirin.

Dixlormetan ekstraktini iki 100 ml su ile yuyun, yuyulmalari atin.

Dixlormetan ekstraktini filtr kagizi istifade edarak taxminan 20 gr natrium sulfat (4.9)
olan vakuum buxarlandiricisinin 500 ml-lik kolbasina suztn. Ayirici qifi va natrium sulfati
iki 10 ml porsiyon dixlormetanla yaxalayin va kolbaya slave edin.

40°C-dan ¢ox olmayan bir temperaturda vakum altinda texminan 2 ml-a qader

konsentrasiya edin. 1ml-2ml heksan (4.2) istifade edarak mahlulu 10 ml-lik bir daracali
boruya kdcurin ve azot atmosferinds texminan 1ml-a gadar konsentrasiya edin.

©AZSTAND —Butunhiquglargorunur 9
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Mahlulun qurumasina icaze vermayin aks halda pestisidlar dayiskanlik ve ya zaif
hall olma sababindan xususiyyatlerini itira biler.

8.4 Kolonka teamizlanmasi
8.4.1 Kolonkanin hazirlanmasi

10% su ile deaktiv edilmis 5 gr silikageli (4.6) suse xromatografik boruya ( 5.5)
kogurun. Silikagelin Gstina 5 qr susuz natrium sulfat (4.9) elave edin. Hazirlanan
kolonkani 20 ml heksan (4.2) ila yuyun

QEYD Sameraliliyi yoxladigdan ve manealorin olmamasindan sonra silikagel kolonka avazina
gablasdiriimis kvars ve ya Florosil ( messlen, MILLIPORE-SEP PAK ) kartrijden istifade etmak olar.

8.4.2 Tamizlama

Iml-2ml heksan (4.2) istifade edarsk konsentrasiya olunmus ekstrakti (8.3)
hazirlanmis kolonkanin (8.4.1) yuxari hissasina kogurun.

50 ml yuyucu mehlulla (4.7) fosforlizvi terkibli pestisidleri yuyun ve yuyulmalari
vakuum buxarlandiricisinin 100 ml kolbasina yigin.

Eluati 8.3-da oldugu kimi, lakin heksan avezine etilasetat (4.5) istifade edarak
konsentrasiya edin va xromatoqrafiya tcliin son mehlulu etilasetat ile 10 ml-a gader
seyraldin.

Daxili standart metodundan istifade edildikds, etilasetatta 10 ml-e qadar
seyraldilmadan avval son ekstrakta 0,5 ml tributilfosfatin (4.13.2) ara mahlulunu slave
edin.

Referans kalibrlema mahlulunu (8.5) hazirlamaq tUgln bos ekstrakt saxlayin.

8.5 Qaz xromatoqrafiyasi

Qaz xromatoqrafiya sistemini toévsiye olunan is seraitinde balanslasdirin (5.8). 1
mkl- 2 mkl isci standart mahlulu (4.13.3), sonra eyni hacmda niimuna ekstrakti daxil edin.
Lazim galarse nimuna ekstarktini seyraldin.

Saxlanma muiddatleri @sasinda fardi pestisid piklarini miayyanlasdirin.

isci standart mehlulunda miivafiq pestisid pikinin bilinen migdari ile nimune
piklerinin dl¢clstni miqayise edarak pestisidlarin migdarini tayin edin.

Ogar naticaler galigin maksimal haddina uygundursa va ya onlardan (MRLS) ¢ox

olarsa, saf ekstrakta muvafiq miqdarda aralig mahlullari (4.13.2) alave etmakle etalon
kalibrasiya mahlulunu hazirlayin. Bu etalon mahlulun piklarinin o6lgist  mahlul
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nimunasindaki piklarin dlgtisinin 25%-ni tagkil edir. 10 ml-a qadar etilasetatla seyraldilir
(4,5). Qaz xromatografina eyni hacmda nimuna mahlulu daxil edin.

Etalon kalibrlema mahlulunda miuvafiq pestisid pikinin bilinen migdari ile nimuna
piklarinin ol¢lisuini muqayise edarak pestisidlarin migdarini tayin edin.

9. Naticalarin ifadasi
9.1 Hesablama
Test numunasindaki har bir pestisid galiginin terkibini asagidaki tenlikle hesablayin:

_Amg V
Y= A m

burada
w test nimunasinin fardi pestisid galigi tarkibi, mikrogram;

A numuna pikinin élcusuddr;

A, isci standart mahlulunda va ya etalon kalibrlema mahlulunda muvafiq standart
pestisid pikinin 6l¢lsu;

mg; nanogram saklinda, qaz xromatoqrafina vurulan standart pestisid kutlesidir;

V' istenilen zaruri seyraltma nazerse alinmagla nimuna ekstraktinin son hacmi
(millilitr il8);

V; qaz xromatoqgrafina vurulan nimuna ekstraktinin mikrolitrle hacmi;

m test hissasinin gamlarla kitlasidir.

9.2 Barpa

Metodun keyfiyyeatini 0,1 mkg/q saviyyasinde bos nimunalarde aparilan tekrar
tocrubaler ile yoxlayaraq méhkamlandirin.

Har bir pestisid ti¢lin barpa emsali 70% va 110% arasinda olmalidir.

QEYD Maksimum qaliq limitini (MRL) asan qaliq tesdiglendikds, paralel barpa saviyyssi nimuns ila
texminan oxsar olmalidir.
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10.Eyniliyin tasdiglanmasi

Naticalar maksimum galiq limitlerine (MRL) uydun galdikds ve ya daha ¢ox olduqda,
ahamiyyatli deracedae fargli polyarliga malik ikinci bir situnda xromatoqrafiya ile ve ya
GC-MS cihazindan istifade etmeak mimkin oldugda pestisidin migdarini va eyniliyini
tasdiglayin.

11.Daqiglik
11.1 Laboratoriyalararasi testlar
Metodun daqigliyina dair laboratoriyalararasi testlerin tafarrtatlari, o cimladan daqiq

regamlarin etibarlihgl barads geyd B slavasinda verilmisdir. Bu testlordan alds edilan
naticaler, verilanlerden basqa konsentrasiya araliglarina ve matrislera samil edils bilmaz.

11.2 Tekrarlanma
Qisa middat arzinds, eyni sinaq materialindan eyni tsulla eyni laboratoriyada eyni
operator tarefinden eyni avadanligla alds edilan iki ayri mistaqil test naticasi arasinda
mutleq ferq, B.1-den B.15-a gadar cadvallards verilmigdir. r takrarlanma limitini kegcan
hallarin say1 5% -dan ¢ox olmamalidi.

11.3 Takrar istehsal olunma
Qisa muddaet arzinde, eyni sinag materialindan eyni Usulla fergli laboratoriyada fergli
operator tarafinden fergli avadanligla slda ediloen iki ayri test naticesi arasinda mutlaq

forg, B.1-den B.15-a qadar cadvallarda verilmisdir. R takrarlanma limitini ke¢an hallarin
sayl 5% -dan ¢ox olmamalidi.

12.Test hesabati
Test hesabatinda gostarilmalidir:
-nimunanin tam identifikasiyasi Gg¢ln lazim olan butiin malumatlar;
- malumdursa istifade olunan se¢ma metodu;

- bu Beynalxalgq Standarta istinad edarak istifads olunan sinaq metodu;
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- bu Beynalxalg Standartda qeyd olunan butun is detallari va ya macburi hesab
olunan, testin naticasina tesir gostera bilacak har hansi bir hadisa haqqinda malumat;

- sinaq naticasi va ya tekrarlanma yoxlanildigda alinan iki test naticasi.
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Olave A
(malumatverici)

Fosforuzvi pestisidlarinin tarkibini tayin etmak uUgiin qaz xromatografinin

Nimuna 1

Kolonka:

Soba temperaturu:

injektor:

Dedektor:

NUmuna 2

Kolonka:

Soba temperaturu:

injektor:

Dedektor:

NUimuna 3

Kalonka:

Soba temperaturu:

Enjektor:

Dedektor:

(xromotoqram) is soraiti

kvars kapilyar OV-1, uzunlugu 25 m, daxili diametri 0,25 mm,
film gahinligi 0,25 mkm;

60 °C 2 daqiga earzinda, sonra 20 °C/daq 130 0C-dak; 6
°Cldaq 240 °C-dak, sonra 240 °C 5 daqiga arzinda

mutamadi 45 san gecikma ile, 250 °C va ya kalonkada,
sobanin baglangic temperaturu ;

P rejiminde NPD, 280 °C va ya MSD.

kvars kapilyar SE-54, uzunlugu 25 m, daxili diametri 0,25 mm,
film galinligi 0,25 mkm;

60 °C 0,5 daqige erzinda, sonra 30°C/daq 130°C-dak;
8 °C/daq 240°C-dak, sonra 240°C 2 daqiga arzinda

mutemadi 45 san gecikma ila, 250°C ve ya muhit temperaturu
ile kalonkaya,;

P rejiminda NPD, 280 °C ve ya MSD.

kvars kapilyar OV-17, uzunlugu 30 m, daxili diametri 0,25 mm,
film gahinligi 0,25 mkm;

60 °C 0,5 daqige erzinda, 30°C/daq 160 °C-dak;
6 °C/daq 280 °C-dak, 280 °C 4 dagige arzinds;

mutamadi, 250°C ve ya kalonkada, sobanin baslangic
temperaturu

P rejiminda NPD, 280 °C ve ya MSD.
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Olave B
(istinad)
Laboratoriyalararasi testlarin naticalari

Metodun daqigliyi 1996-ci ilde Ruminiya Standartlasdirma Assosiasiyasi (ASRO)
torafinden tagkil edilmis va ISO 57251 standartina uygun olaraq apariimig
laboratoriyalararasi sinaq ile miisyyen edilmisdir [4]. Bu sinaqda yeddi laboratoriya istirak
etdi. Asagidaki terkibda niimunaler arasdirildi: 50 % qargidali, 20 % arpa, 20 % soya unu,
3 % baliq unu, 3 % yag, 1% premiks, 1,5 % dikalsium fosfat, 1,2 % kalsium karbonat ve
0,3 % duz, tarkibinda 0,05 mkqg/g-dan 1,0 mkq / g-a gadar fosforiizvi pestisid olan.

QEYD ©lde edilan daqig malumatlar goésterir ki, kenara ¢ixmalar aradan qaldirildigdan sonra
saxlanilan laboratoriyalarin sayi (7) IUPAC-AOAC-ISO protokolunun tslabina tam uygun gelmir (kaenara
¢ixmalarin aradan qaldiriimasindan sonra an azi sekkiz laboratoriyanin naticaleri). Buna baxmayaraq, slda
olunan daqiglik reqemleri praktikada istifade t¢lin magbul sayilir, baxmayaraq ki, tekrarlanma saviyyasi ve
tekrar istehsal olunma hadlarinin ehtimal saviyyasi 95% -dan az olacaqdir. Bu naticaler, beynalxalq
laboratoriyalararasi testin teskilinds bdyik problemler yaradan nimunalerin qgeyri-sabitliyi sababindan
gabul edilmigdir.

Cadval B.1 - Azinfos-etil G¢ln statistik naticalar

NUmuna 2

Parametr 1 > 3 7
Kanara c¢ixmalar aradan qaldirildigdan sonra | 7 7 7 7
laboratoriyalarin sayi
Qabul edilmis naticalarin sayi 14 14 14 14
Fosforiizvi pestisidlerin tarkibinin orta miqdari, 0,043 |0,081 |0,42 0,79
mkq /g
Takrarlanmadan standart kenara ¢ixma (s,.), 0,0039 | 0,0053 | 0,034 | 0,061
mkq /q
Variasiyalarin tekrarlanma amsali,% 9,0 6,5 8,2 7,6
Takrarlanma haddi (r)[r = 2,8xs,], mkq/q 0,011 |0,015 |0,10 0,17
Takrar istehsal standart kenara ¢ixma, (sg) mkg/ | 0,0054 | 0,013 | 0,058 | 0,102
q
Variasiyalarin tekrar istehsal emsali,% 12,6 14,0 13,9 12,9
Tokrar istehsal haddi (R)[R = 2,8xsg], mkg/q 0,015 |0,032 |0,16 0,29
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1: azinfos-etil hadafli nimuna 0,05 mkg/q; terkibi: 50% qargidali, 20% arpa, 20% soya
un, 3% baliq unu, 3% yag, 1% premiks, 1,5% dikalsiyeyfosfat, 1,2% kalsium karbonat

va 0,3% duz;

2: 0,1 mkq/q azinfos-etil hadafli nimuna; tarkibi: nimuna 1 seklinds;
3: 0,5 mkg/q azinfos-etil hadafli nUmuna; terkibi: nimunas 1 saklinds;

4: 1,0 mkg/qg azinfos-etil hadafli nimunae; terkibi: nimuna olaraq.

Cadval B.2 - Azinfos-metil Ggln statistik naticalar

NUmuna 2

Parametr 1 5 3 2
Keanara cixmalar aradan qaldirildigdan sonra | 7 7 7 7
laboratoriyalarin sayi
Qabul edilmis naticalarin sayi 14 14 14 14
Fosforiizvi pestisidlerin tarkibinin orta miqdari, 0,042 |0,085 |0,43 0,82
mkq /g
Takrarlanmadan standart kenara ¢ixma (s,.), 0,0038 | 0,0052 | 0,037 | 0,052
mkq /q
Variasiyalarin tekrarlanma amsali,% 9,0 6,1 8,6 6,3
Tekrarlanma haddi (r)[r = 2,8xs,.], mkg/q 0,011 |0,015 |0,104 |0,15
Takrar istehsal standart kenara ¢ixma, (sg) mkg/ | 0,0052 | 0,0118 | 0,049 | 0,107
q
Variasiyalarin takrar istehsal amsali,% 12,4 13,9 11,3 13,0
Takrar istehsal haddi (R)[R = 2,8xsg], mkg/q 0,015 |0,033 |0,137 |0,30

1: azinfos-metil hadafli nUmuna 0,05 mkqg/q; tarkibi: 50% gargidali, 20% arpa, 20%
soya un, 3% baliq unu, 3% yag, 1% premiks, 1,5% dikalsiyeyfosfat, 1,2% kalsium

karbonat va 0,3% duz;

2: 0,1 mkqg/q azinfos-metil hadafli nimunae; tarkibi: nimuna 1 saklinds;
3: 0,5 mkqg/qg azinfos-metil hadafli nUmuna; tarkibi: niimuna 1 saklinds;
4: 1,0 mkg/q azinfos-metil hadafli nUmunsa; terkibi: nimuna olarag.
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Cadval B.3 - Bromofos uUgun statistik naticalar

Nimuna 2

Parametr 1 5 3 7
Kanara cixmalar aradan gqaldirildigdan sonra | 7 7 7 7
laboratoriyalarin sayi
Qabul edilmis naticalarin sayi 14 14 14 14
Fosforiizvi pestisidlerin tarkibinin orta miqdari, 0,045 |0,082 |0,44 0,84
mkq / q
Takrarlanmadan standart kenara ¢ixma (s,.), 0,0039 | 0,0057 | 0,028 | 0,055
mkq /q
Variasiyalarin tekrarlanma emsali,% 8,6 7,0 6,3 6,6
Tokrarlanma haddi (r)[r = 2,8xs,.], mkqg/q 0,011 | 0,016 |0,0078 | 0,15
Takrar istehsal standart kenara ¢ixma, (s;z) mkg/ | 0,0056 | 0,0103 | 0,052 | 0,097
q
Variasiyalarin takrar istehsal amsali,% 12,5 12,5 11,8 11,5
Tokrar istehsal haddi (R)[R = 2,8 xsg], mkg/q 0,016 |0,029 |0,146 |0,27

1: bromofos hadafli nimuna 0,05 mkq/q; terkibi: 50% qargdidali, 20% arpa, 20% soya
un, 3% baliq unu, 3% yag, 1% premiks, 1,5% dikalsiyeyfosfat, 1,2% kalsium karbonat

va 0,3% duz;

2: 0,1 mkqg/q bromofos hadafli nUmuna; tarkibi: nimuna 1 saklinds;
3: 0,5 mkg/q bromofos hadafli nUmuns; terkibi: niimuna 1 saklinds;
4: 1,0 mkg/g bromofos hadafli nimuna; terkibi: nimuna olaraq.

Cadval B.4 Karbofenotion - Gcln statistik naticalar

NUmuna 2
Parametr 1 5 3 7
Kanara cixmalar aradan qaldirildigdan sonra | 7 7 7 7
laboratoriyalarin sayi
Qabul edilmis naticalarin sayi 14 14 14 14
Fosfortizvi pestisidlerin tarkibinin orta miqdari, 0,044 | 0,077 |0,43 0,85
mkq / q
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Takrarlanmadan standart kenara ¢ixma (s,.), 0,0039 | 0,0054 | 0,036 | 0,055
mkq /q

Variasiyalarin tekrarlanma emsali,% 8,9 7,0 8,5 6,4
Takrarlanma haddi (r)[r = 2,8xs,.], mkg/q 0,011 | 0,015 |0,10 0,15
Takrar istehsal standart kenara ¢ixma, (sz) mkg/ | 0,0062 | 0,0112 | 0,054 | 0,092
q

Variasiyalarin takrar istehsal amsali,% 14,0 14,6 12,5 10,9
Tokrar istehsal haddi (R)[R = 2,8xsg], mkg/q 0,017 |0,031 |0,15 0,26

1: karbofenotion hadafli nimuna 0,05 mkg/q; terkibi: 50% qargidali, 20% arpa, 20%
soya un, 3% balig unu, 3% yag, 1% premiks, 1,5% dikalsiyeyfosfat, 1,2% kalsium

karbonat va 0,3% duz;

2: 0,1 mkq/q karbofenotion hadafli nimuns; tarkibi: nimuna 1 seklinds;
3: 0,5 mka/q karbofenotion hadafli nimuna; tarkibi: nimuna 1 seklinds;

4: 1,0 mkg/q karbofenotion hadafli nUmuna; terkibi: nimuna olaraq.

Cadval B.5 - Xlorpirifos U¢iln statistik naticalar

NUmuna 2

Parametr 1 5 3 2
Kanara c¢ixmalar aradan qaldirildigdan sonra | 7 7 7 7
laboratoriyalarin sayi
Qabul edilmis naticalarin sayi 14 14 14 14
Fosforiizvi pestisidlerin tarkibinin orta miqdari, 0,044 |0,089 |0,46 0,86
mkq /g
Takrarlanmadan standart kenara ¢ixma (s,.), 0,0039 | 0,0053 | 0,036 | 0,051
mkq /q
Variasiyalarin tekrarlanma amsali,% 8,9 6,0 7,8 5,9
Takrarlanma haddi (r)[r = 2,8xs,], mkq/q 0,011 |0,015 |0,10 0,14
Takrar istehsal standart kenara ¢ixma, (sg) mkg/ | 0,0056 | 0,0097 | 0,044 | 0,102
q
Variasiyalarin tekrar istehsal amsali, % 12,7 10,9 9,6 11,8
Tokrar istehsal haddi (R)[R = 2,8 xsg], mkqg/q 0,017 |0,027 |0,223 |0,28
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1: xlorpirifos hadafli nimuna 0,05 mkq/q; tarkibi: 50% qargidali, 20% arpa, 20% soya

un, 3% baliq unu, 3% yag, 1% premiks, 1,5% dikalsiyeyfosfat, 1,2% kalsium karbonat

va 0,3% duz;

2: 0,1 mkq/q xlorpirifos hadefli nimuna; tarkibi: nimuna 1 gaklinds;
3: 0,5 mka/q xlorpirifos hadafli numuna; tarkibi: nimuna 1 seklinds;
4: 1,0 mkg/qg xlorpirifos hadafli nimuna; terkibi: niimuna olarag.

Cadval B.6 - Xlorpirifos-metil U¢iin statistik naticalar

NUmuna 2

Parametr 1 5 3 7
Keanara cixmalar aradan qaldirildigdan sonra | 7 7 7 7
laboratoriyalarin sayi
Qabul edilmis naticalarin sayi 14 14 14 14
Fosforiizvi pestisidlerin tarkibinin orta miqdari, 0,044 | 0,000 |0,47 0,91
mkq /g
Takrarlanmadan standart kenara ¢ixma (s,.), 0,0038 | 0,0058 | 0,027 | 0,06
mkq /q
Variasiyalarin tekrarlanma amsali,% 8,7 6,4 5,7 6,6
Tekrarlanma haddi (r)[r = 2,8xs,.], mkg/q 0,011 |0,016 |0,076 |0,168
Takrar istehsal standart kenara ¢ixma, (sg) mkg/ | 0,0055 | 0,0127 | 0,047 | 0,112
q
Variasiyalarin takrar istehsal amsali,% 12,6 14,1 10,0 12,3
Takrar istehsal haddi (R)[R = 2,8xsg], mkg/q 0,015 |0,036 |0,13 0,314

1: xlorpirifos-metil hadafli nimuna 0,05 mkq/q; tarkibi: 50% gargidali, 20% arpa, 20%
soya un, 3% baliq unu, 3% yag, 1% premiks, 1,5% dikalsiyeyfosfat, 1,2% kalsium

karbonat va 0,3% duz;

2: 0,1 mkqg/q xlorpirifos-metil hadafli niimuna; tarkibi: nimuna 1 saklinds;
3: 0,5 mkqg/qg xlorpirifos-metil hadafli nUmuna; terkibi: nimuna 1 saklinds;

4: 1,0 mkg/q xlorpirifos-metil hadafli nimuna; terkibi: nimuna olaraq.
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Cadval B.7 - Diazinon Ugun statistik naticalar

NUmuna 2

Parametr 1 5 3 7
Kanara cixmalar aradan qaldirildigdan sonra | 7 7 7 7
laboratoriyalarin sayi
Qabul edilmis naticalarin sayi 14 14 14 14
Fosforiizvi pestisidlerin tarkibinin orta miqdari, 0,044 |0,091 |0,46 0,88
mkq / q
Takrarlanmadan standart kenara ¢ixma (s,.), 0,0037 | 0,0057 | 0,030 | 0,061
mkq /q
Variasiyalarin tekrarlanma emsali,% 8,4 6,2 6,5 6,9
Tokrarlanma haddi (r)[r = 2,8xs,.], mkqg/q 0,010 | 0,016 |0,084 |0,17
Takrar istehsal standart kenara ¢ixma, (s;z) mkg/ | 0,0067 | 0,0107 | 0,043 | 0,125
q
Variasiyalarin takrar istehsal amsali,% 15,2 11,7 9,3 14,2
Tokrar istehsal haddi (R)[R = 2,8 xsg], mkg/q 0,019 [0,030 |0,12 0,35
1: diazinon hadafli nimuna 0,05 mkqg/q; terkibi: 50% qargidali, 20% arpa, 20% soya
un, 3% baliq unu, 3% yag, 1% premiks, 1,5% dikalsiyeyfosfat, 1,2% kalsium karbonat
va 0,3% duz;
2: 0,1 mkqg/q diazinon hadafli nUmunsa; terkibi: nimuna 1 saklinds;
3: 0,5 mkqg/qg diazinon hadafli nimuna; terkibi: nimuna 1 saklinds;
4: 1,0 mkg/q diazinon hadafli nimuna; tarkibi: nimuna olarag.

Cadval B.8 - Dimetoat tcln statistik naticalar

NUmuna 2
Parametr 1 5 3 7
Kanara cixmalar aradan qaldirildigdan sonra | 7 7 7 7
laboratoriyalarin sayi
Qabul edilmis naticalarin sayi 14 14 14 14
Fosfortizvi pestisidlerin tarkibinin orta miqdari, 0,044 |0,085 |0,44 0,96
mkq / q
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Takrarlanmadan standart kenara ¢ixma (s,.), 0,0042 | 0,0068 | 0,038 | 0,067
mkq /q

Variasiyalarin tekrarlanma emsali,% 9,6 8,0 8,6 7,0
Tokrarlanma haddi (r)[r = 2,8xs,.], mkqg/q 0,012 |0,019 |0,106 |0,19
Takrar istehsal standart kenara ¢ixma, (siz) mkg/ | 0,0069 | 0,0127 | 0,051 | 0,147
q

Variasiyalarin tekrar istehsal emsali,% 15,6 15,0 11,7 13,7
Tokrar istehsal haddi (R)[R = 2,8xsg], mkg/q 0,019 | 0,036 |0,143 |0,41

1: dimetoat hadafli nUmuna 0,05 mkqg/q; terkibi: 50% qargidali, 20% arpa, 20% soya

un, 3% baliq unu, 3% yag, 1% premiks, 1,5% dikalsiyeyfosfat, 1,2% kalsium karbonat

ve 0,3% duz;

2: 0,1 mkg/q dimetoat hadafli nimuns; tarkibi: nimuna 1 seklinds;
3: 0,5 mkg/q dimetoat hadafli nimuna; tarkibi: nimuna 1 saklinds;
4: 1,0 mkg/g dimetoat hadafli nimuna; terkibi: nimuna olaragq.

Cadval B.9 — Etion Ucln statistik naticalar

NUmuna 2

Parametr 1 5 3 7
Kanara c¢ixmalar aradan qaldirildigdan sonra | 7 7 7 7
laboratoriyalarin sayi
Qabul edilmis naticalarin sayi 14 14 14 14
Fosforiizvi pestisidlerin tarkibinin orta miqdari, 0,044 |0,088 |0,446 |0,876
mkq /g
Takrarlanmadan standart kenara ¢ixma (s,.), 0,0043 | 0,0056 | 0,038 | 0,055
mkq /q
Variasiyalarin tekrarlanma amsali,% 9,8 6,4 8,5 6,2
Toekrarlanma haddi (r)[r = 2,8xs,.], mkg/q 0,012 |0,016 |0,106 |0,154
Takrar istehsal standart kenara ¢ixma, (sg) mkg/ | 0,0059 | 0,0098 | 0,057 | 0,086
q
Variasiyalarin tekrar istehsal emsali,% 13,5 11,1 12,7 9,9
Tokrar istehsal haddi (R)[R = 2,8xsg], mkg/q 0,017 |0,027 |0,16 0,24
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1: etion hadafli niumuna 0,05 mkqg/q; terkibi: 50% qargidali, 20% arpa, 20% soya un,
3% balig unu, 3% yag, 1% premiks, 1,5% dikalsiyeyfosfat, 1,2% kalsium karbonat va

0,3% duz;

2: 0,1 mkg/q etion hadafli nimunsa; tarkibi: nUimuna 1 saklinds;
3: 0,5 mkg/q etion hadafli nUimuna; terkibi: nimuna 1 saklinds;

4: 1,0 mkg/qg etion hadafli nimunae; terkibi: nimuna olarag.

Cadval B.10 - Fonofos ucgun statistik naticalar

NUmuna 2

Parametr 1 5 3 7
Kenara cixmalar aradan qaldirildigdan sonra | 7 7 7 7
laboratoriyalarin sayi
Qabul edilmis naticalarin sayi 14 14 14 14
Fosforiizvi pestisidlerin tarkibinin orta miqdari, 0,046 |0,087 |0,46 0,85
mkq /g
Takrarlanmadan standart kenara ¢ixma (s,.), 0,0036 | 0,0058 | 0,028 | 0,056
mkq /q
Variasiyalarin tekrarlanma amsali,% 7,8 6,7 6,1 6,6
Tekrarlanma haddi (r)[r = 2,8xs,.], mkg/q 0,010 |0,016 |0,08 0,16
Takrar istehsal standart kenara ¢ixma, (sg) mkg/ | 0,0053 | 0,012 | 0,05 0,09
q
Variasiyalarin takrar istehsal amsali,% 11,5 11,0 10,9 10,6
Takrar istehsal haddi (R)[R = 2,8xsg], mkg/q 0,015 |0,034 (0,14 0,25

1: fonofos hadafli nimuna 0,05 mkq/q; tarkibi: 50% gargidali, 20% arpa, 20% soya
un, 3% baliq unu, 3% yag, 1% premiks, 1,5% dikalsiyeyfosfat, 1,2% kalsium karbonat

vo 0,3% duz;

2: 0,1 mkqg/q fonofos hadafli nimuna; terkibi: nimuna 1 saklinds;
3: 0,5 mkqg/qg fonofos hadafli nimunae; tarkibi: nimuna 1 saklinds;
4: 1,0 mkg/q fonofos hadafli nimuna; tarkibi: nimuna olarag.
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Cadval B.11 — Malation Ugun statistik naticalar

Nimuna 2

Parametr 1 5 3 7
Kanara cixmalar aradan qaldirildigdan sonra | 7 7 7 7
laboratoriyalarin sayi
Qabul edilmis naticalarin sayi 14 14 14 14
Fosforiizvi pestisidlerin tarkibinin orta miqdari, 0,046 |0,090 |0,47 0,93
mkq / q
Takrarlanmadan standart kenara ¢ixma (s,.), 0,0046 | 0,0075 | 0,035 | 0,064
mkq /q
Variasiyalarin tekrarlanma emsali,% 10,0 8,3 7,4 6,9
Tekrarlanma haddi (r)[r = 2,8xs,.], mkg/q 0,0129 | 0,021 |0,098 |0,179
Takrar istehsal standart kenara ¢ixma, (s;z) mkg/ | 0,0072 | 0,0136 | 0,058 | 0,132
q
Variasiyalarin takrar istehsal amsali,% 15,8 15,0 12,3 14,2
Tokrar istehsal haddi (R)[R = 2,8 xsg], mkg/q 0,020 |0,038 |0,162 |0,37

1: malation hadafli nimuna 0,05 mkg/q; tarkibi: 50% qargdidali, 20% arpa, 20% soya
un, 3% baliq unu, 3% yag, 1% premiks, 1,5% dikalsiyeyfosfat, 1,2% kalsium karbonat

va 0,3% duz;

2: 0,1 mkg/q malation hadafli nimuna; tarkibi: nimuna 1 saklinds;
3: 0,5 mkg/g malation hadafli nUmuns; terkibi: nimuna 1 saklinds;
4: 1,0 mkg/g malation hadafli nimunsa; terkibi: nimuna olaraq.

Cadval B.12 - Metidation G¢un statistik naticalar

NUmuna 2
Parametr 1 5 3 7
Kanara cixmalar aradan qaldirildigdan sonra | 7 7 7 7
laboratoriyalarin sayi
Qabul edilmis naticalarin sayi 14 14 14 14
Fosfortizvi pestisidlerin tarkibinin orta miqdari, 0,045 |0,085 |0,44 0,88
mkq / q
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Takrarlanmadan standart kenara ¢ixma (s,.), 0,0039 | 0,006 |0,042 | 0,058
mkq /q

Variasiyalarin tekrarlanma emsali,% 8,7 7,0 9,5 6,6
Takrarlanma haddi (r)[r = 2,8xs,.], mkg/q 0,011 |0,017 |0,12 0,16
Takrar istehsal standart kenara ¢ixma, (s;z) mkg/ | 0,0058 | 0,011 | 0,048 |0,118
q

Variasiyalarin takrar istehsal amsali,% 12,9 12,9 10,9 13,4
Tokrar istehsal haddi (R)[R = 2,8xsg], mkg/q 0,016 |0,031 |0,13 0,33

1: metidation hadafli nimuna 0,05 mkaq/q; tarkibi: 50% qargidali, 20% arpa, 20% soya
un, 3% baliq unu, 3% yag, 1% premiks, 1,5% dikalsiyeyfosfat, 1,2% kalsium karbonat

ve 0,3% duz;

2: 0,1 mkg/q metidation hadafli nimuna; terkibi: nimuna 1 saklinds;
3: 0,5 mkg/g metidation hadafli nUmunae; terkibi: nimuna 1 gaklinds;

4: 1,0 mkg/g metidation hadafli nimuna; terkibi: nimuna olarag.

Cadval B.13 - Paration Uc¢in statistik naticalar

NUmuna 2

Parametr 1 5 3 2
Kanara c¢ixmalar aradan qaldirildigdan sonra | 7 7 7 7
laboratoriyalarin sayi
Qabul edilmis naticalarin sayi 14 14 14 14
Fosforiizvi pestisidlerin tarkibinin orta miqdari, 0,044 |0,089 |0,47 0,86
mkq /g
Takrarlanmadan standart kenara ¢ixma (s,.), 0,0036 | 0,0051 | 0,037 | 0,049
mkq /q
Variasiyalarin tekrarlanma amsali,% 8,2 57 7,8 57
Toekrarlanma haddi (r)[r = 2,8xs,.], mkg/q 0,010 |0,014 |0,10 0,137
Takrar istehsal standart kenara ¢ixma, (sg) mkg/ | 0,0056 | 0,011 | 0,048 | 0,102
q
Variasiyalarin tekrar istehsal amsali, % 12,8 12,4 10,3 11,9
Tokrar istehsal haddi (R)[R = 2,8 xsg], mkqg/q 0,016 |0,031 |0,13 0,286
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1: paration hadsfli nimuna 0,05 mkq/q; tarkibi: 50% gargdidali, 20% arpa, 20% soya
un, 3% baliq unu, 3% yag, 1% premiks, 1,5% dikalsiyeyfosfat, 1,2% kalsium karbonat
ve 0,3% duz;

2: 0,1 mkq/q paration hadsfli nimunae; terkibi: niimuna 1 saklinds;

3: 0,5 mkg/q paration hadafli nimunas; tarkibi: nimuna 1 gaklinds;

4: 1,0 mkg/q paration hadafli nimunsa; tarkibi: nimuna olarag.

Cadval B.14 - Paration-metil Gicln statistik naticalar

NUmuna 2

Parametr 1 5 3 7
Kenara cixmalar aradan qaldirildigdan sonra | 7 7 7 7
laboratoriyalarin sayi
Qabul edilmis naticalarin sayi 14 14 14 14
Fosforiizvi pestisidlerin tarkibinin orta miqdari, 0,044 |0,091 |047 0,89
mkq /g
Takrarlanmadan standart kenara ¢ixma (s,.), 0,0038 | 0,0057 | 0,03 0,051
mkq /q
Variasiyalarin tekrarlanma amsali,% 8,6 6,3 6,4 5,8
Tekrarlanma haddi (r)[r = 2,8xs,.], mkg/q 0,011 |0,016 |0,084 |0,143
Takrar istehsal standart kenara ¢ixma, (sg) mkg/ | 0,0051 | 0,012 | 0,048 | 0,099
q
Variasiyalarin takrar istehsal amsali,% 11,6 13,2 10,3 11,1
Tokrar istehsal haddi (R)[R = 2,8xsz], mkg/q 0,014 |0,034 |0,134 |0,277

1: paration -metil hadafli nimuna 0,05 mkq/q; terkibi: 50% qargidali, 20% arpa, 20%
soya un, 3% baliq unu, 3% yag, 1% premiks, 1,5% dikalsiyeyfosfat, 1,2% kalsium
karbonat va 0,3% duz;

2: 0,1 mkqg/q paration -metil hadafli nimuna; terkibi: nimuna 1 saklinds;

3: 0,5 mkg/qg paration -metil hadafli nimuna; tarkibi: niimuna 1 saklinds;

4: 1,0 mkg/q paration -metil hadafli nimuna; tarkibi: niimuna olarag.
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Cadval B.15 - Pirimifos Ug¢un statistik naticalar

Nimuna 2

Parametr 1 5 3 7
Kanara c¢ixmalar aradan qaldirildigdan sonra | 7 7 7 7
laboratoriyalarin sayi
Qabul edilmis naticelarin sayi 14 14 14 14
Fosforlzvi pestisidlarin terkibinin orta migdari, 0,0435 | 0,085 | 0,44 0,86
mkq / q
Takrarlanmadan standart kenara ¢ixma (s,.), 0,0036 | 0,006 |0,029 | 0,053
mkq /q
Variasiyalarin tekrarlanma amsali,% 8,2 7,1 6,6 6,1
Tokrarlanma haddi (r)[r = 2,8xs,.], mkqg/q 0,010 |0,017 |0,081 |0,148
Takrar istehsal standart kenara ¢ixma, (s;z) mkg/ | 0,0053 | 0,012 | 0,046 |0,111
q
Variasiyalarin takrar istehsal amsali,% 12,2 14,1 10,5 12,9
Tokrar istehsal haddi (R)[R = 2,8 xsg], mkg/q 0,015 |0,029 |0,123 |0,31

1: pirimifos hadafli nimuna 0,05 mkq/q; terkibi: 50% qargidali, 20% arpa, 20% soya
un, 3% baliq unu, 3% yag, 1% premiks, 1,5% dikalsiyeyfosfat, 1,2% kalsium karbonat

va 0,3% duz;

2: 0,1 mkqg/q pirimifos hadafli nUmunsa; terkibi: nimuna 1 saklinds;
3: 0,5 mkq/q pirimifos hadafli nimuna; terkibi: nimuna 1 saklinds;
4: 1,0 mkg/q pirimifos hadafli nimuna; tarkibi: nUmuna olarag.
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