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Предисловие
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и отмены»
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щевые продукты», подкомитетом SC 10 «Корма для животных».
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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

КОРМА, КОМБИКОРМА. КОМБИКОРМОВОЕ СЫРЬЕ

Определение содержания фосфора спектрометрическим методом

Feeds, compound feeds, feed raw materials.
Determination of phosphorus content by spectrometric method

Дата введения — 2018— 01—01

1 Область применения
Настоящий стандарт распространяется на корма, комбикорма и комбикормовое сырье и устанав­

ливает спектрометрический метод определения содержания фосфора.
Метод применим к продуктам с низким содержанием фосфора [менее 5 % (50 г/кг) фосфора]. Для 

продуктов с высоким содержанием фосфора следует применять гравиметрический метод с использо­
ванием. например, фосфомолибдата хинолина.

2 Нормативные ссылки
В настоящем стандарте использованы нормативные ссылки на следующие стандарты. Для дати­

рованных ссылок применяют только указанное издание ссылочного стандарта, для недатированных — 
последнее издание (включая все изменения):

ISO 3696:1987, Water for analytical laboratory use — Specification and test methods (Вода для лабо­
раторного анализа. Технические требования и методы испытаний)

ISO 6498:19984 Animal feeding stuffs — Preparation of test sample (Корма для животных. Подготов­
ка проб)

3 Сущность метода
Сущность метода заключается в сухом озолении навески с углекислым кальцием и нагревании 

остатка с соляной и азотной кислотами (для органических кормов) или в мокром озолении навески 
смесью серной и азотной кислот (для минеральных соединений и жидких кормов). Аликвотную часть 
гидролизата смешивают с молибдованадатным реактивом и измеряют оптическую плотность получен­
ного желтого раствора при длине волны 430 нм.

4 Реактивы
Используют только реактивы признанной аналитической чистоты.
4.1 Вода не ниже 3-й степени чистоты в соответствии с ISO 3696
4.2 Кальций углекислый.
4.3 Кислота соляная. c(HCI) *  6 моль/дм3.
4.4 Кислота азотная, c(HN03) *  1 моль/ дм3.
4.5 Кислота азотная. c(HN03) = 14 моль/дм3. p(HN03) *  1.40 г/см3.
4.6 Кислота серная, c(H2S04) = 18 моль/дм3, p(H2S04) *  1.84 г/см3.

11 Заменен на ISO 6498:2012.

Издание официальное
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4.7 Раствор гептамолибдата аммония

Растворяют в горячей воде 100 г тетрагидрата гепта молибдата аммония [(NH4)6Mo70 24 4Н20]. 
Добавляют 10 см3 гидроксида аммония [c(NH4OH) = 14 моль/дм3. p(NH4OH) = 0.91 г/см3] и разбавляют 
водой до 1 дм3.

4.8 Раствор ванадата аммония

Растворяют 2.35 г ванадата аммония (N H,V03) в 400 см3 горячей воды. Постоянно помешивая, 
медленно добавляют 7 см3 азотной кислоты {см. 4.5) и разбавляют водой до 1 дм3.

4.9 Молибдованадатный реактив

В мерной колбе вместимостью 1 дм3 смешивают 200 см3 гептамолибдата аммония (см. 4.7), 
200 см3 раствора ванадата аммония (см. 4.8) и 135 см3 азотной кислоты (см. 4.5). Разбавляют до метки 
водой. Если присутствуют нерастворенные частицы, раствор фильтруют.

4.10 Раствор сравнения

Разводят 10 см3 молибдованадатного реактива (см. 4.9) с 10 см3 воды.

4.11 Стандартный раствор фосфора, р(Р) = 1 мг/ см3

В мерной колбо вместимостью 1 дм3 растворяют в воде 4.394 г дигидрофосфата калия (КН2Р04), 
предварительно высушенного при температуре 103 °С в течение 1 ч. Объем раствора доводят до метки 
водой.

5 Оборудование

Используют следующее лабораторное оборудование.
5.1 Тигли для озоления из керамики или фарфора.
5.2 Печь электрическая муфельная, поддерживающая температуру (550 ± 20) 5С.
5.3 Колба Кьельдаля вместимостью 250 см3.
5.4 Колбы мерные с одной меткой вместимостью 500 см3 и 1000 см3.
5.5 Спектрофотометр, снабженный 10 мм кюветами, обеспечивающий проведение измерений при 

длине волны 430 нм.
5.6 Пробирки стеклянные вместимостью от 25 до 30 см3 со стеклянными пробками.
5.7 Баня песчаная.
5.8 Стакан вместимостью 250 см3.
5.9 Пипетки градуированные.

6 Отбор проб
Отбор проб не является частью метода, установленного настоящим стандартом. Рекомендуемый 

метод отбора проб приведен в ISO 6497 [4].
Важно, чтобы лаборатория получила действительно представительную пробу, которая не была 

повреждена или изменена при транспортировании или хранении.

7 Подготовка проб для испытаний
Подготовку проб для испытаний проводят в соответствии с ISO 6498.
Если продукт твердый, лабораторную пробу (обычно 500 г) измельчают так, чтобы она проходила 

полностью через сито с размером отверстий 1 мм. Тщательно перемешивают.

8 Методы
8.1 Выбор метода

Если анализируемая проба содержит органические вещества и свободна от фосфатов, переходя­
щих в нерастворимое состояние при озолении. испытания проводят в соответствии с 8.2.
2
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Если анализируемая проба представляет собой минеральные смеси или жидкие корма, испыта­
ния проводят в соответствии с 8.3.

8.2 Сухое озоление

Взвешивают около 2.5 г подготовленной анализируемой пробы с точностью до 1 мг в тигеле для 
озоления (см. 5.1).

Навеску смешивают с 1 г углекислого кальция (см. 4.2). Озоление проводят в муфельной лечи 
(см. 5.2). нагретой до температуры 550 °С. до получения белого или серого цвета золы (допускается не­
большое количество угля). Переносят золу в стакан вместимостью 250 см3 (см. 5.8) с 20—50 см3 воды. 
Добавляют соляную кислоту (см. 4.3) до тех пор. пока кипение не прекратится. Добавляют еще 10 см3 
соляной кислоты (см. 4.3).

Стакан ставят на песчаную баню (см. 5.7) и выпаривают раствор досуха, чтобы получить не 
растворенный в соляной кислоте остаток. Дают остыть. Добавляют к остатку 10 см3 азотной кислоты 
(см. 4.4) и кипятят на песчаной бане в течение 5 мин. не доводя до полного испарения.

Переносят жидкость в мерную колбу вместимостью 500 см3 (см. 5.4), ополаскивая стакан несколь­
ко раз горячей водой. Дают остыть, разбавляют водой до метки, перемешивают и фильтруют.

Далее продолжают испытания по 8.4.

8.3 Мокрое озоление

Взвешивают 1 г анализируемой пробы с точностью до 1 мг.
Навеску помещают в колбу Кьельдаля (см. 5.3). добавляют 20 см3 серной кислоты (см. 4.6). Встря­

хивают. чтобы частицы вещества полностью пропитались кислотой и чтобы предотвратить их прилипа­
ние к стенкам колбы. Нагревают и кипятят в течение 10 мин.

Дают немного остыть. Добавляют 2 см3 азотной кислоты (см. 4.5). немного подогревают, затем 
остужают. Добавляют немного азотной кислоты (см. 4.5) и доводят до кипения.

Повторяют эту процедуру до тех пор. пока раствор не обесцветится.
Охлаждают, добавляют немного воды и декантируют жидкость в мерную колбу вместимостью 

500 см3 (см. 5.5). ополаскивая колбу Кьельдаля горячей водой.
Дают раствору остыть, добавляют водой до мотки, перемешивают и фильтруют.

8.4 Окрашивание раствора и измерение оптической плотности

Аликвотную часть фильтрата, полученного по 8.2 или 8.3, разбавляют водой так, чтобы получить 
концентрацию фосфора не более 40 мг/см3.

Переносят пипеткой (см. 5.9) 10 см3 этого раствора в пробирку (см. 5.6). Добавляют с помощью 
другой пипетки 10 см3 молибдованадатного реактива (см. 4.9).

Перемешивают и оставляют не менее чем на 10 мин при температуре 20 °С.
Часть полученного раствора переносят в измерительную ячейку и измеряют его оптическую 

плотность на спектрофотометре (см. 5.5) при длине волны 430 нм относительно раствора сравнения 
(см. 4.10).

8.5 Построение градуировочного графика

8.5.1 Используя стандартный раствор фосфора (см. 4.11), с помощью градуированной пипетки 
(см. 5.9) готовят градуировочные растворы с содержанием фосфора 5,10. 20. 30 и 40 мг/см3 соответ­
ственно.

8.5.2 Переносят с помощью пипетки (см. 5.9) 10 см3 каждого из этих растворов в пять пробирок 
(см. 5.6). Добавляют с помощью другой пипетки 10 см3 молибдованадатного реактива (см. 4.9). Переме­
шивают и оставляют не менее чем на 10 мин при температуре 20 СС. Измеряют оптическую плотность 
каждого раствора, как указано в 8.4.

8.5.3 Строят градуировочный график, откладывая по оси абсцисс содержание фосфора в граду­
ировочных растворах в микрограммах на сантиметр кубический (см. 8.5.1). по оси ординат — соответ­
ствующие им значения оптической плотности.

8.6 Контрольное испытание

Параллельно проводят контрольное испытание, используя те же процедуры и те же количества 
реактивов, но без анализируемой пробы.

3
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9 Обработка результатов
Содержание фосфора в анализируемой пробе Wp, r/кг, вычисляют по формуле

Wp =
50 -U-ffWpe-V

О )

где fл — коэффициент разбавления аликвотной части (см. 8.4): 
f2 — поправочный коэффициент, г/мг (/2 = 10 '3 г/мг); 

wPc — содержание фосфора в разбавленной аликвотной части раствора, определенное по градуи­
ровочному графику, мкг/см3 (см. 8.5.3);

V — объем градуировочного раствора, взятый по 8.5.2, см3 (V=  10 см3), 
т — масса навески, г (см. 8.2 или 8.3).

Результат записывают в граммах на килограмм до первого десятичного знака.

10 Прецизионность
10.1 Можлабораторные испытания

Сведения о межлабораторных испытаниях по точности метода приведены в приложении А. Зна­
чения, полученные в этих межлабораторных испытаниях, не могут быть применимы к диапазонам кон­
центраций и материалам, которые в настоящем стандарте не указаны.

10.2 Повторяемость

Абсолютная разность между двумя отдельными независимыми результатами испытаний, полу­
ченными одним и тем же методом на идентичных анализируемых пробах в одной и той же лаборатории 
одним и тем же оператором, использовавшим одно и то же оборудование, в течение короткого проме­
жутка времени, будет не более чем в 5 % случаев превышать 1 г/кг.

10.3 Воспроизводимость

Абсолютная разность между двумя независимыми результатами единичных испытаний, получен­
ными с использованием одного и того же метода на идентичных анализируемых пробах в разных ла­
бораториях разными операторами, использующими разное оборудование, будет не более чем в 5 % 
случаев превышать 7 г/кг.

11 Протокол испытания
Протокол испытания должен содержать.
- всю информацию, необходимую для полной идентификации пробы;
- используемый метод отбора проб, если он известен;
- используемый метод испытания со ссылкой на настоящий стандарт;
- все подробности работы, не установленные в настоящем стандарте или рассматриваемые как 

дополнительные, вместе с подробной информацией о любых случаях, которые могли повлиять на 
результат(ы) испытания;

- полученный результат испытания; или
- окончательный результат испытания, если проверена повторяемость.

4
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Приложение А 
(справочное)

Результаты межлабораторных испытаний

Мвжлабораторные испытания были организованы ISO/TC 34/SC 10 «Корма для животных» в 1987 г. и прово­
дились в соответствии с ISO 5725 [1 ]Ч

Окончательный статистический анализ проводился в соответствии с ISO 5725-2 [3]. В этих испытаниях уча­
ствовали 24 лаборатории. Были исследованы образцы кукурузного глютенового корма, готового комбикорма, рыб­
ной муки, комбикормов-концентратов (двух видов), премиксов и дрожжей.

Т а б л и ц а  А.1 — Статистические результаты межпабораторных испытаний

Параметр
Образец11

1 2 3 42> б 6 7

Число лабораторий после удаления выбросов 24 24 24 24 24 24 24

Среднее значение содержания фосфора, г/кг3* 28 5.4 9.2 80.1 27.4 22.5 11.4

Стандартное отклонение повторяемости (s,), г/кг 0.40 0.32 0.11 1.48 0.75 0.30 0,24

Коэффициент вариации повторяемости, % 1.4 5.9 1.2 1.9 2.7 1.3 2.1

Предел повторяемости (г) [г = 2,8 sr], г/кг 1.12 0.90 0,31 4.14 2.10 0.84 0.67

Стандартное отклонение воспроизводимости (SR), г/кг 2.6 3.0 1.9 14.5 4.1 2.0 1.4

Коэффициент вариации воспроизводимости. % 9.4 55.3 21.1 18.1 14.9 8.7 12.3

Предел воспроизводимости (R) (f? = 2.8-SR]. г/кг 7.28 8.40 5.32 40.60 11.48 5.60 3,92

1) Образец 1: рыбная мука:
Образец 2: кукурузный глютеновый корм:

Образец 3: дрожжи:
Образец 4: премикс;
Образец 5: комбикорм-концентрат;
Образец 6: комбикорм-концентрат;
Образец 7: готовый комбикорм.

2> Так как содержание фосфора было вне пределов метода, результаты не были включены в расчет пре­
цизионности по разделу 10.

3> В пересчете на сухое вещество.

11 ISO 5725:1986 (отменен) был использован для проверки прецизионности.
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Приложение ДА 
(справочное)

Сведения о соответствии ссылочных международных стандартов, 
стандартов приведенных в библиографии межгосударственным стандартам

Т а б л и ц а  ДА.1

Обозначение ссылочного 
международного стандарта

Степень
соответствия

Обозначение и наименование соответствующего 
межгосударственного стандарта

ISO 3696:1987 ют ГОСТ ISO 3696— 2013 «Вода для лабораторного анализа. Тех­
нические требования и методы контроля»

ISO 6498:1998 MOD ГОСТ 31218—2003 (ИСО 6498:1998) «Корма, комбикорма, 
комбикормовое сырье. Подготовка испытуемых проб»15

ISO 5725-2:1994 ЮТ ГОСТ ИСО 5725-2—2003 «Точность (правильность и прецизи­
онность) методов и результатов измерения. Часть 2. Основной 
метод определения повторяемости и воспроизводимости 
стандартного метода измерения»

ISO 6497:2002 ЮТ ГОСТ ISO 6497—2014 «Корма. Отбор проб»

П р и м е ч а н и е  — В настоящей таблице использованы следующие условные обозначения степени соот­
ветствия стандартов:

- ЮТ — идентичные стандарты;
- MOD — модифицированные стандарты.

15 Действует ГОСТ ISO 6498:2014 «Корма, комбикорма. Подготовка проб для испытаний», идентичный 
ISO 6498:2012.
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