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Введение

Химические вещества могут попадать в мелкие или глубокие поверхностные воды многими 
способами, в результате непосредственного применения веществ в воде, их сноса при опрыскивании, 
смыва поверхности, слива, ликвидации отходов, сброса промышленных, бытовых и сельскохозяйст
венных стоков. В данном стандарте описаны методы лабораторных испытаний для оценки аэробной и 
анаэробной трансформации органических химических веществ в системах водных отложений. Стан
дарт создан на основе существующих Руководств OECD [1-6]. На заседании рабочей группы OECD по 
отбору Почвы/Отложений, проведенном в Белжирате, Италия, в 1995 [7], было принято решение, в 
частности, о количестве и типах отложений для испытаний такого вида. Группой также были состав
лены рекомендации относительно отбора, обращения и хранения образцов отложений, на основе [8]. 
Такие исследования необходимы для химических веществ, которые непосредственно применяются в 
воде, или которые с большой долей вероятности могут попасть в водную среду вышеуказанными 
способами. Часто в природных системах донные отложения -  вода условия в верхней водной фазе 
являются анаэробными. В поверхностном слое отложений могут быть как аэробные, так и анаэроб
ные условия, при этом в более глубоких слоях отложений среда анаэробная. Для того чтобы учесть 
все возможные варианты разложения в настоящем стандарте приводится описание как аэробного, 
так и анаэробного разложения. Тест на аэробное разложение моделирует аэробную водную колонну 
и верхний аэробный слой отложений, лежащий на толще, характеризующейся анаэробным градиен
том. Анаэробный тест моделирует полностью анаэробную систему. В случае если есть указания на 
то, что следует использовать отличные условия от рекомендуемых, например, применять интактные 
пробы осадков или отложения, которые могли уже подвергаться воздействию исследуемого вещест
ва, можно использовать другие методики, разработанные для этих целей [9].

IV
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М Е Ж Г О С У Д А Р С Т В Е Н Н Ы Й  С Т А Н Д А Р Т

МЕТОДЫ ИСПЫТАНИЙ ХИМИЧЕСКОЙ ПРОДУКЦИИ, ПРЕДСТАВЛЯЮЩЕЙ ОПАСНОСТЬ ДЛЯ
ОКРУЖАЮЩЕЙ СРЕДЫ.

Аэробные и анаэробные трансформации в донных отложениях

Testing of chemicals of environmental hazard.
Aerobic and Anaerobic Transformation in Aquatic Sediment Systems

Дата введения — 2014—08—01

1 Область применения
Данный стандарт устанавливает метод лабораторного исследования аэробного и анаэробного 

разложения органических веществ в системах вода - донные осадки.
2 Термины и определения
В настоящем стандарте применимы термины с соответствующими определениями:
2.1 время удаления 50 % DT50: Время, за которое изначальная концентрация вещества упа

дет на 50%.
2.2 время удаления 75 % DT75: Время, за которое изначальная концентрация вещества упа

дет на 75%.
2.3 время удаления 90 % DTgo: Время, за которое изначальная концентрация вещества упа

дет на 90%.
2.4 анаэробное разложение (восстановление): Реакция, протекающая без молекулярного

кислорода.
2.5 аэробное разложение (окисление): Реакция, протекающая в присутствии молекулярного 

кислорода.
2.6 исследуемое вещество: Любое вещество, исходное или соответствующие продукты раз

ложения.
2.7 минерализация: Полное разложение органических соединений до углекислого газа и во

ды при аэробных условиях, и до метана, углекислого газа и воды при анаэробных условиях. При ис
пользовании радиоактивно меченого вещества минерализацией является полным разложением мо
лекулы, во время которого меченый атом углерода восстанавливается или окисляется с образовани
ем соответствующего количества 14С 02 или 14СН4 соответственно.

2.8 отложения: Смесь неорганических и органических химических компонентов, последние 
обладают высокой молекулярной массой и характеризуются высоким содержанием углерода и азота. 
Они осаждаются из природных вод и являются границей раздела с водой.

2.9 период полуразложения (t0,5): Время, необходимое для разложения 50% исследуемого 
вещества, в случае, если реакция может быть описана кинетикой первого порядка, т.е. не зависима 
от концентрации вещества.

2.9 природные воды: Поверхностные воды, полученные из озер, рек и др.
2.10 продукты разложения: Все вещества, образующиеся в результате биотических или 

абиотических трансформаций исследуемого вещества, включая углекислый газ или связанные остат
ки.

2.11 связанные остатки: Представляют собой соединения в почвах, животных или растени
ях, которые удерживаются в матрице после экстракции в форме исходного вещества или его метабо
литов. Метод выделения не должен существенно влиять на соединения или структуру матрицы. Ха
рактер связи в матрице может быть уточнен, применяя методы извлечения и сложные аналитические 
методы. На сегодняшний день, например, ионные и ковалентные связи, так же как и захват были оп
ределены таким образом. В общем, образование связанных остатков снижает значительно биодос
тупность и биоаккумулирование.

Издание официальное
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3 Общие положения
3.1 Принцип метода
3.1.1 В рамках используемых аэробных и анаэробных систем (приложение А) донные отложе

ния -  вода с помощью описываемого метода возможно:
- определить скорость разложения исследуемого вещества в системах донные отложения -

вода;
- определить скорость разложения исследуемого вещества в донных отложениях;
- определить скорость минерализации исследуемого вещества и/или разложения его продук

тов (при использовании исследуемого вещества, меченного 14С);
- идентифицировать и количественно охарактеризовать продукты разложения в воде и донных 

отложениях, включая определение баланса масс (если использовалось радиоактивно меченное ве
щество);

- исследовать распределение исследуемого вещества и продуктов его разложения между 
двумя фазами (вода -  донные отложения) в период инкубации в темноте (во избежание, например, 
цветения воды) при постоянной температуре.

3.1.2 Периоды полуразложения, значения DT50, DT75 и DT90 могут быть определены на осно
вании данных, но не должны экстраполироваться далеко в прошлое до проведения эксперимента.

3.1.3 Должны использоваться два различных вида отложений с соответствующими водами, 
как для аэробных, так для анаэробных исследований. Возможны случаи, когда необходимо использо
вание большего количества видов осадков, например, в случаях, когда химическое вещество может 
присутствовать как в пресных, так и/или в морских экосистемах.

3.2 Применимость метода
3.2.1 Данный метод применим к химическим веществам (радиоактивно меченым или немече

ным), для анализа которых был разработан достаточно точный и чувствительный аналитический ме
тод. Он применим к нелетучим, мало летучим веществам, а также к водорастворимым или слабо рас
творимым в воде веществам. Метод нельзя использовать для анализа веществ с высокой летучестью 
из водных растворов (н-р фумигантов, органических растворителей), т.к. нельзя обеспечить наличие 
вещества в воде/отложениях при заданных экспериментальных условиях.

3.2.2 Данный метод ранее применялся для изучения разложения веществ в пресной воде и 
отложениях, но также может использоваться для исследования поведения вещества в эстуар- 
ных/морских системах. Он не подходит для моделирования условий в проточной воде (например, ре
ках) или открытом море.

3.3 Информация об исследуемом веществе
3.3.1 При определении скорости разложения вещества может использоваться радиоактивно 

меченое или немеченое вещество. Предпочтение отдают меченому материалу для исследования 
каскада реакций разложения и для расчета баланса вещества. Рекомендуется вводить изотопы 14С, 
но возможно использование и других изотопов, таких как 3С, 15N, 3Н. Насколько это является возмож
ным, метку следует вводить в наиболее стабильную часть (и) молекулы.* Химическая и/или радиохи
мическая чистота исследуемого вещества должна быть не ниже 95%.

3.3.2 До проведения исследования, должна быть известна следующая информация:
- растворимость в воде (10);
- растворимость в органических растворителях;
- давление паров (10) и/или константа закона Генри;
- коэффициент разделения н-октанол/вода (10) ГОСТ_____и ГОСТ_____ ;
- коэффициенты адсорбции (Kd, Kf, и Кос, где необходимо) (10);
- гидролиз (10) по ГОСТ____;
- константа диссоциации (рКа) (10);
-химическая структура вещества и места ввода радиоактивной метки, если применимо.

П р и м е ч а н и е  -  Необходимо указывать температуру, при которой проводились данные исследова
ния.

3.3.4 Другая полезная информация может включать данные о токсичности исследуемого ве
щества для микроорганизмов, данные о первичной и/или характерной биоразлагаемости, об аэроб
ном и анаэробном разложении в почве.

3.3.5 Должны быть известны аналитические методы для количественного анализа исследуе-

* Например, если в структуре вещества содержится одно кольцо, то необходимо ввести метку в это кольцо; если 
же в структуре вещества два или более колец, должны проводиться отдельные исследования для определения 
судьбы каждого меченого кольца и получения достаточной информации об образовании продуктов разложения.
2
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мого вещества и, если применимо, для идентификации и количественного анализа продуктов разло
жения в воде и осадках.

3.4 Вещества сравнения
При возможности должны быть использованы вещества сравнения для идентификации и ко

личественного анализа продуктов разложения спектроскопическими и хроматографическими метода
ми.

3.5 Критерии качества
3.5.1 Эффективность определения
Необходимо провести извлечение и анализ, по крайней мере, двух идентичных образцов воды 

и отложений сразу после добавления исследуемого вещества для изначального подтверждения вос
производимости аналитического метода и применимости метода внесения исследуемого вещества. 
Эффективность определения на последующих стадиях эксперимента определяется балансом веще
ства (при использовании радиоактивно меченого материала). Она должна находиться в диапазоне от 
90 % до 110 % для меченых (6), и от 70 % до 110 % для немеченых соединений.

3.5.2 Воспроизводимость и чувствительность аналитического метода
3.5.2.1 Удостовериться в воспроизводимости аналитического метода/методов (исключая эф

фективность изначальной экстракции) для количественного определения исследуемого вещества и 
продуктов разложения, можно проведя анализ экстрактов этих же образцов воды и отложений, дваж
ды после того, как они будут инкубироваться достаточное время для образования значительного ко
личества определяемых продуктов разложения.

3.5.2.2 Предел чувствительности аналитического метода анализа исследуемого вещества и 
продуктов разложения должен составлять 0,001 мг/кг в воде или осадках, или 1 % от количества вно
симого изначально вещества, в зависимости от того, какое значение ниже. Предел количественного 
определения также может быть указан.

3.6 Погрешности данных о разложении
Регрессионный анализ зависимости концентрации исследуемого вещества от времени позво

ляет получить информацию о погрешности кривой разложения и рассчитать границы доверительного 
интервала для периодов полуразложения (в случае, если применима кинетика псевдо - первого по
рядка) или значений DT50, а также, если применимо, DT75 и DT90.

4 Описание метода исследования
4.1 Оборудование и установка
4.1.1 Испытание вещества необходимо проводить в стеклянной таре (например, в колбах, 

центрифужных пробирках), кроме случаев, когда заранее известная информация (такая как, коэффи
циент разделения

н-октанол/вода, данные о сорбции вещества, и т.д.), указывает на то, что вещество может 
прилипать к стеклу. В таких случаях возможно использование альтернативных материалов (таких как, 
тефлон). Проблему прикрепления вещества к стеклу также можно решить одним из следующих спо
собов:

- определить массы исследуемого вещества и продуктов разложения, адсорбировавшихся на
стекле;

- промыть всю тару раствором растворителя в конце исследования;
- использовать специальные средства (см. 5.2.3);
- использовать увеличенное количество сорастворителя при добавлении исследуемого веще

ства к тест-системе; при этом необходимо убедиться, что этот сорастворитель не вступает в реакцию 
обмена с исследуемым веществом.

4.1.2 Примеры типичных установок, проточных и биометрических систем, приведены соответ
ственно в приложениях Б и В [11]. Другие полезные системы инкубации описаны в [12].

4.1.3 Конструкция экспериментальной установки должна позволять воздухообмен или цирку
ляцию азота, а также улавливать летучие вещества. Размеры испытательной установки должны со
ответствовать требованиям эксперимента (см. 5.1.1). Вентиляцию можно осуществлять осторожным 
барботированием или циркуляцией воздуха, или азота над поверхностью воды. В последнем случае 
для лучшего распределения кислорода или азота в воде рекомендуется осуществить осторожное пе
ремешивание воды сверху вниз. Не следует использовать для этих целей воздух без углекислого га
за, так как это может привести к увеличению pH воды. В любом случае, возмущение осадка нежела
тельно, и его необходимо избегать насколько это возможно. Исследование мало летучих веществ 
необходимо проводить в системах биометрического типа при осторожном перемешивании поверхно
стного слоя воды. Возможно использование закрытых резервуаров, свободное пространство в кото
рых должно быть заполнено атмосферным воздухом или азотом, с внутренними емкостями для улав
ливания летучих веществ [13]. При аэробном исследовании необходимо периодически обменивать

3
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газ в свободном пространстве для компенсации кислорода, потребленного биомассой.
4.1.4 В качестве подходящих уловителей для летучих веществ можно использовать растворы 

с концентрацией 1 моль/дм3 гидроксида калия или натрия для диоксида углерода* и этиленгликоль, 
этаноламин или 2 %-ный раствор парафина в ксилоле для улавливания органических веществ. Лету
чие соединения, образовавшиеся при анаэробных условиях, такие как метан, могут быть задержаны 
на молекулярных ситах. Такие вещества можно сжечь, например, при пропускании СОг через кварце
вую трубку, содержащую СиО, при 900 °С. Образовавшийся углекислый газ можно уловить щелочью 
[14].

4.1.5 Необходимо использовать лабораторные инструменты для анализа исследуемого веще
ства и продуктов трансформации (газо-жидкостная хроматография, высокоэффективная жидкостная 
хроматография (ВЭЖХ), тонкослойная хроматография (ТСХ), масс- спектроскопия (МС), газовая 
хроматография -  масс-спектрометрия (ПХ-МС), ядерный магнитный резонанс (ЯМР), и т.д.), включая 
соответствующие системы обнаружения радиоактивно меченых и немеченых веществ. В случае при
менения радиоактивно меченых веществ необходимо использовать жидкостный сцинтилляционный 
счётчик и окислитель для горения (для сжигания проб отложений перед измерением радиоактивно
сти).

4.1.6 Также необходимо другое соответствующее стандартное лабораторное оборудование 
для физико-химических и биологических измерений, стеклянная тара, химические вещества и реа
генты.

4.2 Выбор мест отбора проб и их количество
В любой ситуации необходимо выбирать места отбора проб в зависимости от целей исследо

вания. При определении мест отбора проб следует учитывать пути формирования водосборного бас
сейна (сельскохозяйственные, промышленные, бытовые стоки) и воды выше по течению. Нельзя ис
пользовать донные отложения, которые в течение четырех предыдущих лет могли быть загрязнены 
исследуемым веществом или его структурными аналогами.

4.3 Выбор донных отложений
4.3.1 Для проведения аэробных исследований используются два вида донных отложений [7], 

при этом они должны различаться по содержанию органического углерода и текстуре. Один из видов 
отложений должен характеризоваться высоким уровнем содержания органического углерода (от 2,5% 
до 7,5 %) и мелкозернистой структурой, другой - низким уровнем содержания органического углерода 
(от 0,5 % до 2,5 %) и крупнозернис-той структурой.

Обычно разница в содержании органического углерода должна составлять не менее 2 %. 
Мелкозернистая структура определяется, как содержание (глина + ил) > 50 %, крупнозернистая струк
тура: (глина + ил)** < 50%. Разница в содержании (глина + ил) двух образцов должна составлять не 
менее 20 %. Если химическое вещество может попадать в морскую воду, в качестве одного из видов 
отложений следует использовать морской осадок.

4.3.2 В случае проведения строго анаэробного исследования, два вида отложений (включая 
соответствующие воды) должны отбираться из анаэробных зон открытых водоёмов [7]. Отложения, 
как и их водные фазы, следует транспортировать с осторожностью, избегая доступа кислорода.

4.3.3 Другие параметры также могут оказаться значительными, и их следует принимать во 
внимание в зависимости от случая. Например, значения pH отложений могут оказаться важными, ес
ли существует зависимость разложения и/или сорбции исследуемого вещества от pH. Зависимость 
сорбции вещества от pH может отражаться значением рКа вещества.

4.4 Определение характеристик проб донные отложения -  вода
4.4.1 Основные показатели, которые необходимо определить и привести (с указанием исполь

зованного метода) для вод и отложений, а также момент исследования, в котором должны опреде
ляться эти параметры, приведены в таблице 1. Для информации: методы для определения этих па
раметров приводятся в [15-18].

Данные щелочные абсорбирующие растворы также поглощают углекислый газ из вентиляционного воздуха и 
углекислый газ, образованный в процессе дыхания в аэробных экспериментах. Следует периодически заменять 
эти растворы во избежание их насыщения и потери абсорбционной способности.
** (глина+ил) -  минеральная часть отложений с размером частиц менее 50 мкм.
4
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Т а б л и ц а  1 -  Измерение показателей для описания проб «донные отложения -  вода»

Показатель Стадия исследования
Отбор проб в 
полевых усло

виях

Обращение по
сле изначально
го отбора проб

Начало акклимати
зации

Начало
теста

Во
время
теста

Конец
теста

Вода
Источник X

Температура X
PH X X X X X

Общий органиче
ский углерод 

(ТОО)

X X X

Содержание 0 2* X X X X X
ОВП* X X X X

Отложения
Источник X

Глубина слоя X
pH X X X X X

Гранулометри
ческий состав

X

ТОО X X X X
Микробная био

масса**
X X X

ОВП* Наблюдение 
(цвет / запах)

X X X X

* Определение содержания кислорода в воде и окислительно-восстановительного потенциала (ОВП) при рос
те популяций микроорганизмов в поверхностных водах не имеют значения для определения механизма реак
ции или прогностической ценности [21,22]. Более полезным для интерпретации и оценки скорости аэробного 
биоразложения и его путей может оказаться определение значений биохимической потребности в кислороде 
ВПК (BOD), при первичном отборе проб в полевых условиях, в начале и при окончании исследования), концен
траций в воде микро/макро питательных веществ -  Са, Мд, Мп (в начале и конце исследования), а также из
мерение общего содержания N и Р в отложениях (при первичном отборе проб в полевых условиях и в конце 
эксперимента).
** Метод интенсивности дыхания микроорганизмов [23], фумигация [24], определение количества микроорга
низмов посевом (бактерий, актиномецетов, грибов, колоний всего) при аэробных исследованиях; метаногенез 
при анаэробных исследованиях.

4.4.2 Также в зависимости от ситуации, может потребоваться определить другие показатели 
(например, для пресной воды: содержание частиц, щёлочность, жесткость, проводимость, NO3/PO4 
(соотношение и индивидуальные значения); для отложений: ёмкость катионного обмена, водоудер
живающая способность, содержание карбонатов, суммарного азота и фосфора; для морских систем: 
соленость). При исследовании окислительно-восстановительных процессов, особенно в случае ана
эробного исследования, может быть полезным определить содержание нитратов, сульфатов, биодос- 
тупного железа, а также других возможных акцепторов электронов.

4.5 Отбор, обращ ение, хранение
4.5.1 Отбор
Отбор проб следует проводить в соответствии с черновым вариантом отбора проб донных 

осадков [8]. Образцы отложений должны браться из всего верхнего слоя отложений от 5 до 10 см 
толщиной. Соответствующие водные фазы должны отбираться из того же места одновременно с от
ложениями. Для исследования в анаэробных условиях отложения и вода должны забираться и транс
портироваться в бескислородных условиях [25], см. также 4.3.2. Некоторые устройства для отбора 
проб описаны в [8,20].

4.5.2 Обращение
Отложения отделяют от воды фильтрацией, затем их просеивают сквозь 2 мм сито, используя 

при этом избыточное количество воды, отобранной в том же месте, что и осадки. Определенные ко
личество осадков и воды смешивают в колбах для последующей инкубации в необходимом соотно
шении (см. 5.1.1) и готовят для периода акклиматизации (см. 4.5). При проведении анаэробных ис
следований все операции должны проводиться без доступа кислорода [26-30].
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4.5.3 Хранение
Рекомендуется использовать только что отобранные образцы воды и донных отложений. Од

нако, если стадия хранения необходима, следует отфильтровать воду и просеять отложения мето
дом, описанным выше и хранить их вместе, под слоем воды (толщиной от 6 до 10 см), в темноте, при 
температуре (4 ± 2) °С не более четырех недель [7,8,20]. Образцы для аэробных исследований 
должны храниться в сосудах со свободным доступом к кислороду (например, в открытых контейне
рах), образцы для анаэробных исследований, наоборот, надлежит хранить, исключая возможность 
доступа кислорода. Нельзя допускать замораживания отложений или воды, а также высыхание отло
жений во время транспортировки или хранения.

4.6 Подготовка образцов донных отложений / воды к проведению исследований
Перед проведением исследования вещества, необходимо провести акклиматизацию образцов 

отложений и воды. При этом все образцы воды/отложений должны быть помещены в инкубационные 
резервуары, которые будут использоваться при дальнейших исследованиях, и выдерживаться при 
условиях, идентичным тем, что будут при проведении самого исследования (см. 5.1.1 и 5.1.2). Под 
периодом акклиматизации понимают время, необходимое для достижении системы относительно 
стабильного состояния по таким параметрам, как pH, концентрация кислорода в воде, окислительно
восстановительный потенциал отложений и воды, а также достижение макроскопического разделения 
фаз. Обычно период акклиматизации может продолжаться от одной до двух недель, и не должна 
превышать четырех недель. В отчете следует приводить результаты данных измерений.

5 Проведение испытания
5.1 Условия проведения эксперимента
5.1.1 Исследование должно проводиться в инкубаторе (см. 4.1.1-4.1.3), заполненном водой в 

объемном соотношении от 3:1 до 4:1, толщина слоя осадков должна составлять (2,5 ±0,5) см. Реко
мендуемое минимальное количество осадков на инкубационный резервуар составляет 50 г (сухого 
веса).

5.1.2 Эксперимент необходимо проводить в темноте при постоянной температуре от 10 °С до 
30 °С. Температура (20 ± 2) °С является приемлемой. По необходимости, в зависимости от конкретно
го случая возможно проведение дополнительного испытания при более низкой температуре (напри
мер, 10 °С), в зависимости от задач исследования. Температура инкубации должна контролироваться 
и фиксироваться.

5.2 Обращение с исследуемым веществом и его применение
5.2.1 Используется одна исследуемая концентрация вещества.** Для химических веществ, 

предназначенных для защиты растений и попадающих непосредственно в водные объекты, макси
мальная дозировка на этикетке должна соответствовать максимальной дозировке, высчитанной на 
основании площади водной поверхности использованной при тестировании емкости. Во всех других 
случаях используемый уровень концентрации должен основываться на прогнозах возможных поступ
лений из окружающей среды. Необходимо тщательно отследить, чтобы используемый уровень кон
центрации был соответствующим для целей определения процесса разложения и процессов образо
вания и снижения содержания продуктов разложения. Возможно применение повышенных (например, 
в 10 раз) доз в случаях, когда концентрация исследуемого вещества близка к пределу обнаружения в 
начале исследования и/или когда основные продукты преобразования трудно обнаружить при кон
центрации 10 % от концентрации тестируемого вещества при его внесении. В случае применения бо
лее высоких концентраций, последние не должны оказывать негативного влияния на микробную ак
тивность в системе донные отложения/вода. Для достижения постоянной концентрации исследуемого 
вещества в емкостях разных объемов, может оказаться необходимым скорректировать количество 
применяемого материала на основании глубины водного столба в емкости относительно глубины во
ды в полевых условиях (которая принимается за 100 см, однако могут применяться и другие величи
ны). Образцы расчетов приведены в приложении Г.

5.2.2 Идеально, если исследуемое вещество должно вводиться в виде водного раствора в 
водную фазу тест-системы. Если это неизбежно, допускается добавление смешивающихся с водой 
растворителей (таких как ацетон, этанол) в малых количествах для внесения и распределения иссле
дуемого вещества, но их содержание не должно превышать

Последние исследования показали, что хранение при 4 °С может приводить к уменьшению содержания органи
ческого углерода в осадках, что возможно, может привести к уменьшению микробной активности.
** Тестирование второй концентрации может оказаться полезным для химических веществ, попадающих в по
верхностные воды различными путями, достигая при этом значительно отличных друг от друга концентраций, 
при условии, что более низкая концентрация может быть проанализирована с достаточной точностью.
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1% об/об, и не должно оказывать негативного влияния на микробную активность тестируемой 
системы. Необходимо внимательно подходить к приготовлению водного раствора тестируемого ве
щества -  для этих целей будет целесообразно использовать генераторные колонны и предваритель
ное смешивание для полной однородности раствора. После добавления водного раствора в иссле
дуемую систему рекомендуется медленно помешивать водную фазу, минимально затрагивая осадок.

5.2.3 Применение специальных средств не является рекомендуемой практикой, так как их 
компоненты могут негативно воздействовать на распределение исследуемого вещества и/или про
дуктов разложения между водной и осадочной фазами. Для исследуемых веществ с плохой раство
римостью использование специального средства может быть вполне уместной альтернативой.

5.2.4 Количество инкубационных резервуаров зависит от количества отборов проб (см. 5.3.1). 
В исследовании необходимо использовать достаточное количество тестируемых систем, чтобы иметь 
возможность использовать по две системы при каждом отборе проб. В случае, если при тестировании 
используются контрольные установки для ка>кдой системы вода-осадок, в них не должно добавлять
ся исследуемое вещество. Контрольные установки могут применяться для определения микробной 
биомассы в осадке и общего органического углерода в воде, и осадке по окончании исследования. 
Две контрольные установки (т.е. по одной установке для каждой системы вода-осадок) могут исполь
зоваться для отслеживания требуемых параметров осадка и воды в ходе акклиматизации (см.таблицу 
в 4.4.1). В исследование необходимо включить две дополнительные контрольные установки в случае, 
если исследуемое вещество применяется с использованием растворителей для установления нега
тивного воздействия на микробную активность в тестируемой системе.

5.3 Продолжительность исследования и отбор проб
5.3.1 Продолжительность эксперимента обычно не должна превышать 100 дней [6], и иссле

дование должно продолжаться до тех пор, пока не будет установлен ход разложения и принцип рас
пределения воды и осадка или пока 90 % исследуемого вещества не будет удалено путем разложе
ния, и/или испарения. Количество отборов проб должно составлять, по меньшей мере, шесть (вклю
чая нулевой отбор). При этом возможно проведение факультативного предварительного исследова
ния для установления соответствующего режима отбора проб и продолжительности тестирования, 
если только в наличии нет достаточной информации о тестируемом веществе, оставшейся от преды
дущих исследований. Для исследуемых веществ с гидрофобными свойствами может оказаться необ
ходимым назначить дополнительные отборы проб на начальном этапе исследования для установле
ния соотношения распределения между фазами воды и осадка.

5.3.2 Во время соответствующих отборов проб на анализ берутся инкубационные сосуды 
(одинаковые) полностью. Осадок и вода подвергаются анализу отдельно . Поверхностную воду необ
ходимо отделять осторожно, с минимальным возмущением осадка. Выделение и определение харак
теристик исследуемого вещества и продуктов разложения должны производиться соответствующими 
аналитическими методами. Необходимо с осторожностью удалять материал, который мог абсорбиро
ваться стенками инкубационного сосуда или соединительными трубками, улавливающими испарения.

5.4 Факультативное предварительное исследование
Если длительность тестирования и режим отбора проб не могут быть установлены на основа

нии данных похожих исследований изучаемого вещества, может оказаться целесообразным факуль
тативное предварительное исследование, которое следует проводить в тех же условиях, что и окон
чательное исследование. В случае его проведения должен быть составлен краткий отчет о сущест
венных условиях эксперимента и результатах, полученных в ходе этого предварительного исследо
вания.

5.5 Измерение и анализ
5.5.1 При каждом отборе проб необходимо измерять концентрацию исследуемого вещества в 

воде и осадке и составлять отчет по результатам (с показателями концентрации и процентного со
держания вносимого вещества). В целом, продукты разложения в количестве > 10 % от радиоактив
но-меченого вещества во всей системе вода-осадок в ходе любого отбора проб должны определять
ся, если только не предоставлено обоснованное объяснение обратного. Также должны выявляться 
продукты разложения, концентрация которых постоянно растет в ходе исследования, даже если она 
не превышает вышеупомянутых пределов, так как это может свидетельствовать об устойчивости. По
следняя должна учитываться в зависимости от случая, при этом в отчете должны предоставляться 
соответствующие объяснения.

5.5.2 Продукты, полученные из газо- и пароулавливающих систем (СОг и прочие, т.е. летучие 
органические смеси), также должны включаться в отчет при каждом отборе проб. Для них необходимо 
указывать степень минерализации. Информация о связанных остатках в осадке включается в отчет

В случае, когда легко может произойти быстрый процесс повторного окисления продуктов анаэробного разло
жения, анаэробные условия должны поддерживаться в ходе отбора проб и проведения анализа.
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при каждом отборе проб.

6 Данные и отчетность
6.1 Обработка результатов и расчеты
6.1.1 Общий баланс массы или эффективность (см. 4.5.1) определения добавленного радио- 

активно-меченного вещества должны высчитываться по время каждого отбора проб. Результаты по
мещаются в отчет в виде процентного содержания добавленного радиоактивно-меченного вещества. 
Распределение радиоактивности между водой и осадком включается в отчет в показателях концен
трации и процентного содержания в ходе каждого отбора проб.

6.1.2 Период полураспада, показатель DT50 и, если возможно, DT75 и DT90 исследуемого ве
щества, должны высчитываться одновременно с их доверительными пределами (см. 4.6). Информа
ция о показателе рассеивания исследуемого вещества в воде и в осадке может быть получена при 
помощи соответствующих оценочных инструментов. Эти последние могут варьироваться от примене
ния кинетики псевдо-первого порядка, вычерчивания эмпирической кривой с применением графиче
ских или числовых решений и более сложные системы оценки, применяющие, например, моно- и 
мульти- компартментальные модели. Дальнейшие подробности описаны в [32-34].

6.1.3 Все подходы имеют свои сильные и слабые стороны и значительно отличаются по слож
ности. Допущение кинетик первого порядка может оказаться чрезмерным упрощением процессов 
разложения и распределения, но при возможности дает простой показатель (константу скорости или 
период полураспада), который легок для понимания и представляет ценность при имитационном мо
делировании и расчетах прогнозируемых концентраций в окружающей среде. Эмпирические подходы 
или линейные преобразования могут иметь результатом то, что кривая графика будет в большей сте
пени соответствовать данным и, следовательно, позволят провести более точную оценку периодов 
полураспада, показателя DT50 и, если возможно, DT75 и DT90. Применение производных констант, тем 
не менее, ограничено. С помощью составных моделей можно определить ряд полезных констант, 
применимых для оценки риска, описывающей показатель разложения в разных камерах и распреде
ление химического вещества. Их также следует применять для оценки констант скорости формирова
ния и распада основных продуктов разложения. Выбор метода должен быть обоснован, а исследова
тель должен графически и/или статистически продемонстрировать его хорошую согласованность.

6.2 Отчет об исследовании
6.2.1 Отчет об исследовании должен включать следующую информацию:
Исследуемое вещество:
- общеизвестное название, химическое название, номер CAS, структурная формула (с указа

нием местоположения изотопа(ов), если применяется радиоактивно-меченное вещество) и значимые 
физико-химические свойства;

- чистота (примеси) исследуемого вещества;
- радиохимическая чистота меченного вещества и показатель молярной активности (если це

лесообразно).
Вещества сравнения:
-химическое название и структура веществ сравнения, используемых для определения ха

рактеристик и/или идентификации продуктов разложения.
Исследуемые осадок и вода:
- расположение и описание места отбора образцов водного осадка, включая, по возможности, 

историю загрязнения;
- вся информация по отбору, хранению (если имеет место) и акклиматизации систем вода-

осадок;
-характеристики водно-осадочных образцов (таблица 1).
Условия проведение исследования:
- используемая при исследовании система (проточность, биологический индикатор, способ 

вентилирования, метод перемешивания, объем воды, масса осадка, толщина слоя воды и слоя осад
ка, объем резервуаров и т.д.);

- применение исследуемого вещества в тестируемой системе: тестируемая концентрация, ко
личество повторов и режим контроля применения исследуемого вещества (например, использование 
растворителей, если использовались) и т.д.;

- температура инкубации;
- отборы проб;
- методы экстракции и эффективность, а также аналитические методы и пределы обнаруже

ния;
- методы определения характеристик/идентификации продуктов разложения;
- отклонения от протокола или условий исследования в ходе тестирования.
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Результаты:
- необработанные данные типичных анализов (вся необработанная информация должна хра

ниться в GLP-архиве);
- повторяемость и чувствительность применяемых аналитических методов;
- показатели эффективности определения;
- таблицы с результатами, выраженными в процентах от примененной дозы и в мг-кг'1 в воде, 

осадке и всей системе (только в процентах) для исследуемого вещества и, если возможно, для про
дуктов разложения и неэкстрагируемого радиоактивно-меченного вещества;

- баланс массы вещества в ходе и в конце исследования;
- графическое изображение разложения в водной и осадочной фракциях и во всей системе в 

целом (включая минерализацию);
- показатели минерализации;
- период полураспада, показатель DT50 и, если возможно, DT75 и DT90 исследуемого вещества 

и, если уместно, для продуктов разложения, включая доверительные пределы в воде, осадке и всей 
системе в целом;

- оценка кинетик разложения исследуемого вещества и, если целесообразно, продуктов раз
ложения;

- предполагаемый ход разложения, если необходимо;
- обсуждение полученных результатов.
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Приложение А 
(справочное)

Аэробные и анаэробные тест-системы

А.1 Аэробная тест-система
В настоящем стандарте описывается аэробная система состоящая из: аэробного слоя водного (типич

ные значения концентрации кислорода 7 - 1 0  мг/л) и слоя отложений, аэробного на поверхности и анаэробного в 
глубине (в анаэробной зоне отложений типичные значения окислительно-восстановительного потенциала (Eh) 
находятся в диапазоне от минус 80 до минус 90 мВ. Для поддержания постоянной концентрации кислорода в 
каждой инкубационной установке над водной поверхностью следует циркулировать увлажненный воздух.

А.2 Анаэробная тест-система
Ход анаэробного исследования принципиально не отличается от исследования с помощью аэробных 

тест-систем за исключением того, что над поверхностью воды в каждой инкубационной установке циркулируется 
увлажненный азот, для того, чтобы свободное пространство было все время заполнено азотом. Осадки и вода 
могут считаться анаэробными, если значение окислительно-восстановительного потенциала составляет менее -  
100 мВ.

При анаэробном исследовании, определение минерализации включает измерение выделенного углеки
слого газа и метана.

10



ГОСТ 32432—2013

П рил ож ение Б 
(реком енд уем ое)

Пример газопроточной установки

Рисунок Б.1
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Приложение В 
(рекомендуемое)

Пример биометрической установки

Рисунок В.1

Система для абсорбции СО2 
и летучих органических 
веществ (проницаемая для 
кислорода)

Приспособление для 
выделения СО2

Отверстие для определения 
содержания кислорода

Отверстие для определения 
содержания газа (при закрытой 
перегородке)

Мешалка

Вода

Отложения

Магнитная мешалка
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Приложение Г 
(рекомендуемое)

ГОСТ 32432— 2013

Пример расчета концентрации, вносимой в испытательную установку

Внутренний диаметр цилиндра 
Толщина водной колонны, исключая осадок 
Площадь поверхности: 3, 142 х 4 2
Дозирование вещества: 500 г исследуемого вещества/га соответствует 
Всего: 5 х 50,3
Скорректируйте количество на долю от глубины в 100 см:
12x251,5 + 100,0
Объём водной колонны: 50,3 х 12
Концентрация в воде: 30.18 603

8 см 
12 см 
50,3 см2 
5 мкг/см2 
251,5 мкг 
30,18 мкг

603 мл
0,050 мкг/мл или 50 мкг/л
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