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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

ПРОДУКЦИЯ СОКОВАЯ

Определение натрия, калия, кальция и магния методом атомно-абсорбционной спектрометрии

Juice products. Determination of sodium, potassium, calcium and magnesium by atomic absorption
spectrometry method

Дата введения — 2017—01—01

1 Область применения

Настоящий стандарт распространяется на фруктовые и овощные соки, нектары, сокосодержащие 
напитки, фруктовые и овощные концентрированные соки, пюре и концентрированные пюре, морсы и 
концентрированные морсы (далее — соковая продукция) и устанавливает метод определения (измере­
ния) массовых концентраций натрия, калия, кальция и магния в них с помощью атомно-абсорбционной 
спектрометрии с атомизацией в пламени.

Диапазоны измерений массовой концентрации:
- натрия — от 5 до 2000 мг/дм3;
- калия — от 5 до 5000 мг/дм3;
- кальция — от 5 до 1000 мг/дм3;
- магния — от 5 до 500 мг/дм3.

2 Нормативные ссылки

В настоящем стандарте использованы нормативные ссылки на следующие межгосударственные 
стандарты;

ГОСТ 8.315 Государственная система обеспечения единства измерений. Стандартные образцы 
состава и свойств веществ и материалов. Основные положения1*

ГОСТ 12.1.004 Система стандартов безопасности труда. Пожарная безопасность. Общие требо­
вания

ГОСТ 12.1.005 Система стандартов безопасности труда. Общие санитарно-гигиенические требо­
вания к воздуху рабочей зоны

ГОСТ 12.1.007 Система стандартов безопасности труда. Вредные вещества. Классификация и 
общие требования безопасности

ГОСТ 12.1.018 Система стандартов безопасности труда. Пожаровзрывобезопасность статическо­
го электричества. Общие требования

ГОСТ 12.1.019 Система стандартов безопасности труда. Электробезопасность. Общие требова­
ния и номенклатура видов защиты

ГОСТ OIML R 76-1 Государственная система обеспечения единства измерений. Весы неавтомати­
ческого действия. Часть 1. Метрологические и технические требования. Испытания

ГОСТ 1770 (ИСО 1042—83. ИСО 4788—80) Посуда мерная лабораторная стеклянная. Цилиндры, 
мензурки, колбы, пробирки. Общие технические условия

В Российской Федерации действует ГОСТ Р 8.753—2011 «Государственная система обеспечения единства 
измерений. Стандартные образцы материалов (веществ). Основные положения».

Издание официальное
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ГОСТ 3118 Реактивы. Кислота соляная. Технические условия
ГОСТ ISO 3696 Вода для лабораторного анализа. Технические требования и методы контроля11 
ГОСТ 5457 Ацетилен растворенный и газообразный технический. Технические условия 
ГОСТ ИСО 5725-1—2003 Точность (правильность и прецизионность) методов и результатов 

измерений. Часть 1. Основные положения и определения21
ГОСТ ИСО 5725-6—2003 Точность (правильность и прецизионность) методов и результатов 

измерений. Часть 6. Использование значений точности на практике31 
ГОСТ 11125 Кислота азотная особой чистоты. Технические условия
ГОСТ ИСО/МЭК 17025—2009 Общие требования к компетентности испытательных и калибровоч­

ных лабораторий41
ГОСТ 17433 Промышленная чистота. Сжатый воздух. Классы загрязненности 
ГОСТ 25336 Посуда и оборудование лабораторные стеклянные. Типы. Основные параметры 

и размеры
ГОСТ 26313 Продукты переработки фруктов и овощей. Правила приемки и методы отбора проб 
ГОСТ 26671 Продукты переработки фруктов и овощей, консервы мясные и мясорастительные. 

Подготовка проб для лабораторных анализов
ГОСТ 26929—94 Сырье и продукты пищевые. Подготовка проб. Минерализация для определения 

содержания токсичных оЛеМентое
ГОСТ 28311 Дозаторы медицинские лабораторные. Общие технические требования и методы 

испытаний
ГОСТ 29169 (ИСО 648— 77) Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки с одной отметкой 
ГОСТ 29227 (ИСО 835-1—81) Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки градуированные. Часть 1. 

Общие требования
ГОСТ 31671 (EN 13805:2002) Продукты пищевые. Определение следовых элементов. Подготовка 

проб методом минерализации при повышенном давлении

П р и м е ч а н и е  — При пользовании настоящим стандартом целесообразно проверить действие ссылоч­
ных стандартов и классификаторов на официальном интернет-саРгте Межгосударственного совета по стандарти­
зации, метрологии и сертификации (www.easc.by) или по указателям национальных стандартов, издаваемым 8 
государствах, указанных в предисловии, или на официальных сайтах соответствующих национальных органов по 
стандартизации. Если на документ дана недатированная ссылка, то следует использовать документ, действующий 
на текущий момент, с учетом всех внесенных в него изменений. Если заменен ссылочный документ, на который 
дана датированная ссылка, то следует использовать указанную версию этого документа. Если после принятия 
настоящего стандарта в ссылочный документ, на который дана датированная ссылка, внесено изменение, затра­
гивающее положение, на которое дана ссылка, то это положение применяется без учета данного изменения. Если 
ссылочный документ отменен без замены, то положение, в котором дана ссылка на него, применяется в части, не 
затрагивающей эту ссылку.

3 Сущность метода

Метод основан на предварительной минерализации пробы с добавкой химического окислителя 
(азотной кислоты) и измерении поглощения излучения резонансной длины волны атомным паром на­
трия, калия, кальция и магния, образующимся в результате атомизации в ацетилен-кислородмом пла­
мени горелки атомно-абсорбционного спектрометра, в которую для предотвращения частичной иониза­
ции металлов в пламени при измерении натрия и калия (с целью видоизменения матрицы5') добавлен 
хлорцд цезия, а при измерении кальция и магния — хлорид лантана.

11 В Российской Федерации действует ГОСТ Р 52501—2005 (ИСО 3696:1987) «Вода для лабораторного ана­
лиза. Технические условия».

2) В Российской Федерации действует ГОСТ Р ИСО 5725-1—2002.
3) в Российской Федерации действует ГОСТ Р ИСО 5725-6—2002.
41 Действует ГОСТ ISO/1EC 17025—2019.
31 Матрица — компонент или совокупность компонентов, входящих в состав пробы соковой продукции и 

являющихся ее основой.
2
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4 Средства измерений, вспомогательное оборудование, посуда, реактивы 
и материалы

Весы неавтоматического действия по ГОСТ OIML R 76-1 специального класса точности с наиболь­
шим пределом взвешивания 210 г и поверочным интервалом весов ± 0.001.

Спектрометр атомно-абсорбционный, укомплектованный горелкой для пламени ацетилен-воздух, 
корректором фонового поглощения и источниками резонансного излучения (лампами с полым катодом) 
с рабочим диапазоном длин волн от 190 до 900 нм.

Система СВЧ-минерализации проб под давлением с комплектом реакционных емкостей или печь 
двухкамерная программируемая с диапазоном рабочих температур от 200 еС до 700 вС.

Дозаторы пипеточные переменной вместимости дозирования 0,200—1,000 см3 с метрологически­
ми характеристиками по ГОСТ 28311.

Колбы мерные пластиковые 2—10—2. 2—25—2, 2—50—2. 2— 100—2. 2—100. 2—500—2 по 
ГОСТ 1770.

Цилиндры пластиковые 1—50—2.1—100—2 по ГОСТ 1770.
Стаканы В-1—50. В-1—100 по ГОСТ 25336.
Стаканы из кварцевого стекла подходящей вместимости для минерализации проб в печи.
Пипетки с одной отметкой 1—2—2. 2—2—5, 2—2—10. 2—2—20. 2—2—25 по ГОСТ 29169.
Пипетка градуированная 2—2—2—10 по ГОСТ 29227.
Центрифуга лабораторная, обеспечивающая фактор разделения не менее 300 д. в комплекте с 

центрифужными пробирками вместимостью 50 см3 или более.
Государственные стандартные образцы (ГСО) или межгосударственные стандартные образцы 

(МСО) состава водных растворов катионов калия, кальция, магния, натрия с аттестованным значением 
массовой концентрации 1 г/дм3 и допускаемой относительной погрешностью ± 1 % при доверительной 
вероятности Р  = 0,95 по ГОСТ 8.3154

П р и м е ч а н и е  —  Вместо ГСО (МСО) состава водных растворов индивидуальных калия, натрия, каль­
ция и магния допускается использовать многокомпонентные ГСО (МСО) состава водных растворов калия, натрия, 
кальция и магния.

Цезий хлористый CsCI, оптически чистый, с массовой долей основного вещества не менее 99,5 %.
Лантан (III) хлористый 7-водный LaCI3 ■ 7НгО (хлорид лантана), с массовой долей основного веще­

ства не менее 99.9 % и остаточным содержанием ионов кальция и магния менее 0,001 %.
Кислота азотная по ГОСТ 11125. ос. ч. 27—4.
Кислота соляная по ГОСТ 3118, х. ч.
Ацетилен растворенный марки «А» по ГОСТ 5457. в баллоне, снабженном редуктором.
Воздух сжатый класса «0» по ГОСТ 17433. Допускается использовать компрессоры любого типа, 

обеспечивающие необходимое давление и чистоту воздуха.
Вода по ГОСТ ISO 3696. 1-й степени чистоты.
Допускается применение других средств измерений, вспомогательного оборудования, не уступа­

ющих вышеуказанным по метрологическим и техническим характеристикам, а также посуды, реактивов 
и материалов по качеству не хуже вышеуказанных.

5 Отбор и подготовка проб

5.1 Отбор проб — по ГОСТ 26313, подготовка лабораторных проб — по ГОСТ 26671.
5.2 Общие указания по проведению минерализации — по ГОСТ 31671 и ГОСТ 26929 и в соответ­

ствии с инструкцией по эксплуатации оборудования для пробоподготовки.
5.3 Рекомендуемый объем пробы соковой продукции для минерализации — от 1 до 5 см3.

Например, натрий(17К-1)— ГСО8062—94 (МСО0018:1998). калий(18К-1)— ГСО8092—94 (МСО 0019:1998), 
кальций (19К-1)—  ГСО 8065—94 (МСО 0020:1998). магний (20К-1) — ГСО 7190—95 (МСО 0085:1999).

3
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6 Условия проведения измерений
При подготовке к проведению измерений и проведении измерений соблюдают следующие условия:
- температура окружающего воздуха, °С ............................................. (20 ± 5);
- атмосферное давление. кП а............................................................... от 84,0 до 106,7;
- влажность воздуха. % .......................................... ................................не более 80:
- напряжение в питающей сети, В .................................. ...................... (220 ± 22);
- частота переменного тока в питающей сети. Гц.............................. (50 ± 1).
В помещениях, предназначенных для проведения измерений, не допускаются загрязненность воз­

духа рабочей зоны пылью, агрессивными веществами, вибрация, электромагнитные помехи или другие 
факторы, влияющие на оптические измерения.

7 Подготовка к проведению измерений

7.1 Подготовка атомно-абсорбционного спектрометра к работе

Включение атомно-абсорбционного спектрометра, настройку высоты пламени над горелкой, рас­
ходов воздуха и ацетилена, его вывод на рабочий режим и выключение по окончании работы осущест­
вляют в соответствии с руководством по эксплуатации и таблицей 1.

Т а б л и ц а  1 — Условия проведения измерений на атомно-абсорбционном спектрометре с атомизацией в пламени

Элемент Длина волны.нм Ширина щели нм Тип пламени

Натрий 589.0 0.2—0.5 СзН^вОЗДух

Кальций 422.7 0.2—0,5 С2Н:?‘,вОЗДух

Калий 766,5 1.0 С2Н^воздух

Магний 285,2 0.5 СзН^'воздух

7.2 Подготовка посуды и реактивов

Всю используемую для отбора, хранения и измерения проб посуду промывают азотной кислотой, 
разбавленной водой по ГОСТ ISO 3696 в соотношении 1:1, затем большим количеством водопрово­
дной воды и в заключение ополаскивают три-четыре раза водой по ГОСТ ISO 3696. Для приготовления 
растворов проб соковой продукции, градуировочных и других растворов, используемых при проведении 
измерений, применяют воду одной и той же партии.

7.3 Приготовление исходного раствора хлорида цезия с массовой концентрацией ионов
цезия 40 г/дм3

(4.00 ± 0,01) г хлорида цезия растворяют в стакане в небольшом количестве воды, переносят 
в мерную колбу вместимостью 100 см3 и доводят объем содержимого водой до метки.

Срок годности раствора при комнатной температуре в полимерной посуде — не более 3 мес.

7.4 Приготовление исходного раствора хлорида лантана с массовой концентрацией ионов
лантана 50 г/дм3

(13,40 ± 0,01) г семиводного хлорида лантана растворяют в стакане в небольшом количестве 
воды, переносят в мерную колбу вместимостью 100 см3 и доводят объем содержимого водой до 
метки.

Срок годности раствора при комнатной температуре в полимерной посуде — не более 3 мес.

7.5 Приготовление растворов для компенсации фонового сигнала атомно-абсорбционного
спектрометра (модификаторов матрицы)

При измерении калия и натрия для установления нулевого значения абсорбции используют рас­
твор хлорида цезия массовой концентрации 4.0 г/дм3, который готовят точным разведением исходного

4
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раствора в десять раз. При измерении кальция и магния для установления нулевого значения абсорбции 
используют раствор хлорида лантана массовой концентрации 5.0 г/дм3, который готовят точным раз­
ведением исходного раствора в десять раз.

Срок годности раствора при комнатной температуре в полимерной посуде — не более 3 мес.

8 Проведение измерений

8.1 Приготовление градуировочных растворов

8.1.1 Основной градуировочный раствор ионов калия, кальция, магния, натрия в варианте 
без применения модификаторов

В мерную колбу вместимостью 500 см3 помещают 25,00 см3 стандартного раствора калия (1 г/дм3),
10.00 см3 стандартного раствора кальция (1 г/дм3), 10,00 см3 стандартного раствора магния (1 г/дм3).
10.00 см3 стандартного раствора натрия (1 г/дм3), доводят объем колбы водой до метки, раствор пере­
мешивают.

8.1.2 Градуировочные растворы ионов калия, кальция, магния, натрия в варианте без при­
менения модификаторов

Готовят градуировочные растворы в концентрациях согласно таблице 2.

Т а б л и ц а  2 — Состав градуировочных растворов в варианте без применения модификатора

Компоненты
градуировочного раствора

Концентрации компонентов в градуировочном растворе

Основной по 8.1.1 N* 1 N«2 № 3 № 4

Разведение, раз — 2 4 10 20

Калий, мг/дм3 50 25 12.5 5 2.5

Кальций, мг/дм3 20 10 5 2 1

Магний, мг/дм3 20 10 5 2 1

Натрий. ш7дм3 20 10 5 2 1

Градуировочный раствор № 1. В мерную колбу вместимостью 100 см3 помещают 50 см3 основного 
градуировочного раствора, доводят объем колбы водой до метки, раствор перемешивают.

Градуировочный раствор No 2. В мерную колбу вместимостью 100 см3 помещают 50 см3 градуиро­
вочного раствора № 1, доводят объем колбы водой до метки, раствор перемешивают.

Градуировочный раствор № 3. В мерную колбу объемом 50 см3 помещают 5.00 см3 основного 
градуировочного раствора, доводят объем колбы водой до метки, раствор перемешивают.

Градуировочный раствор Ne 4. В мерную колбу объемом 50 см3 помещают 5.00 см3 градуировоч­
ного раствора No 1. доводят объем колбы водой до метки, раствор перемешивают.

8.1.3 Основные градуировочные растворы ионов калия, кальция, магния, натрия в варианте 
с применением модификаторов

Основной градуировочный раствор ионов калия и натрия. В мерную колбу вместимостью 100 см3 
помещают 50 см3 стандартного раствора калия (1 г/дм3), 20.00 см3 стандартного раствора натрия 
(1 г/дм3). 10,00 см3 исходного раствора хлорида цезия, доводят объем колбы водой до метки, раствор 
перемешивают.

Основной градуировочный раствор ионов кальция и магния. В мерную колбу вместимостью 100 см3 
помещают 10.00 см3 стандартного раствора кальция (1 г/дм3), 10,00 см3 стандартного раствора магния 
(1 г/дм3). 10.00 см3 исходного раствора хлорида лантана, доводят объем колбы водой до метки, раствор 
перемешивают.

8.1.4 Градуировочные растворы ионов натрия, калия, кальция, магния в варианте с при­
менением модификаторов

Готовят градуировочные растворы в концентрациях согласно таблице 3.

5
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Т а б л и ц а  3 — Состав градуировочных растворов в варианте с применением модификатора

Компоненты
градуировочного раствора

Концентрации компонентов в градуировочном растворе

Основной по 8.1.3 № 1 № 2 N* 3 NT 4

Разведение, раз — 5 10 20 50

Натрий, мг/дм3 200 40 20 10 4

Калий, мг/дм3 500 100 50 25 10

Кальций, мг/дм3 100 20 10 5 2

Малчий. мг/дм3 100 20 10 5 2

Градуировочный раствор Ne 1 калия и натрия. В мерную колбу вместимостью 100 см3 помещают
20.00 см3 основного градуировочного раствора калия и натрия, 8.00 см3 исходниго растворы хлорида 
цезия, доводят объем колбы водой до метки, раствор перемешивают.

Градуировочный раствор No 2 калия и натрия. В мерную колбу вместимостью 50 см3 помещают
25.00 см3 градуировочного раствора N» 1 калия и натрия, 1,00 см3 исходного раствора хлорида цезия, 
доводят объем колбы водой до метки, раствор перемешивают.

Градуировочный раствор N9 3 калия и натрия. В мерную колбу вместимостью 50 см3 помещают
25.00 см3 градуировочного раствора No 2 калия и натрия. 2.50 см3 исходного раствора хлорида цезия, 
доводят объем колбы водой до метки, раствор перемешивают.

Градуировочный раствор № 4 калия и натрия. В мерную колбу вместимостью 100 см3 помещают
2.00 см3 основного градуировочного раствора калия и натрия, 9.80 см3 исходного раствора хлорида 
цезия, доводят объем колбы водой до метки, раствор перемешивают.

Градуировочный раствор No 1 кальция и магния. В мерную колбу вместимостью 100 см3 поме­
щают 20,00 см3 основного градуировочного раствора кальция и магния, 8.00 см3 исходного раствора 
хлорида лантана, доводят объем колбы водой до метки, раствор перемешивают.

Градуировочный раствор Ne 2 кальция и магния. В мерную колбу вместимостью 50 см3 помещают
25.00 см3 градуировочного раствора No 1 кальция и магния. 2.50 см3 исходного раствора хлорида лан­
тана. доводят объем колбы водой до метки, раствор перемешивают.

Градуировочный раствор No 3 кальция и магния. В мерную колбу вместимостью 50 см3 помещают
25.00 см3 градуировочного раствора No 2 кальция и магния, 2.50 см3 исхидного растворы хлорида лан­
тана. доводят объем колбы водой до метки, раствор перемешивают.

Градуировочный раствор No 4 кальция и магния. В мерную колбу вместимостью 100 см3 помеща­
ют 2,00 см3 основного градуировочного раствора кальция и магния. 9,80 см3 исходного раствора хлори­
да лантана, доводят объем колбы водой до метки, раствор перемешивают.

Относительная погрешность приготовленных рабочих градуировочных растворов не превышает 
± 2 % ,  Р=0,95.

Градуировочные растворы хранят в холодильнике при температуре от 4 °С до 10 °С.
Срок годности основных градуировочных растворов в полимерной посуде — не более 3 мес.
Срок годности градуировочных растворов Np 1 — Nq 4 — не более двух недель.

8.2 Установление градуировочной характеристики
8.2.1 Анализ градуировочных растворов и оценку градуировочной характеристики проводят перед 

каждой серией измерений. Для зтого анализируют фоновый раствор и градуировочные растворы по 
двум параллельным измерениям и на основе полученных данных методом наименьших квадратов на­
ходят функциональную зависимость сигнала от концентрации.

Процедуры установления градуировочной зависимости проводят в соответствии с руководством 
пользователя программным обеспечением.

8.2.2 Для установления градуировочной характеристики1> измеряют отклики сигналов два раза 
в условиях повторяемости [А0/ для фонового раствора, приготовленного по 7.52), и затем Л; для 
градуировочных растворов натрия, калия, кальция и магния (см. таблицы 2 или 3) в порядке возрас­
тания их концентрации].

6

11 Используется градуировка в виде модели квадратического полинома (см. приложение А).
2> Для измерений, выполненных без применения модификаторов, в качестве фонового раствора используют воду.
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Компенсируют измеренные сигналы прибора по фоновому раствору

(D
где А ' — исправленный отклик сигнала на фоновый раствор:

А. — отклик сигнала;
А0 — отклик сигнала фонового раствора.

Используют наиболее чувствительные линии поглощения натрия, калия, кальция и магния со сле­
дующими длинами волн:

Na — 589.0 нм;
К — 766.5 или 769,9 им;
Са — 422,7 нм;
Мд — 285,2 нм.
8.2.3 Вычисляют средние значения аналитических (выходных) сигналов и проверяют приемле­

мость аналитических сигналов с показателем повторяемости по условию

где Ау — величина абсорбции при первом измерении, е. о. п.;
А2 — величина абсорбции при втором измерении, е. о. п.;
Л — среднее значение абсорбции, е. о. п.;

100 — коэффициент перехода от абсолютных величин к процентам; 
гЬтн — продел повторяемости измерения. %.

При превышении предела повторяемости необходимо повторить измерение, устранив причину 
неудовлетворительных результатов.

8.2.4 Для каждого из измеряемых натрия, калия, кальция и магния строят градуировочный график 
в виде линейной зависимости величины абсорбции1) от массовой концентрации натрия, калия, кальция 
и магния в градуировочных растворах с помощью программного обеспечения прибора.

Допускается применять линейную, кусочно-линейную или сглаженную нелинейную аппроксима­
цию градуировочной функции. Для каждой малой серии измерений при построении графика использу­
ют среднеарифметические значения абсорбции стандартных растворов сравнения, полученные в двух 
градуировках (до и после измерений абсорбции анализируемых растворов) и исправленные на значе­
ние абсорбции фонового раствора, приготовленного по 7.52>.

8.3 Контроль стабильности градуировочной характеристики
8.3.1 Стабильность градуировочной характеристики контролируют не реже чем через каждые 15 проб.
8.3.2 Для этого проводят по два параллельных измерения градуировочных растворов, приго­

товленных по разделу 8, вычисляют относительное отклонение средней концентрации, найденной по 
градуировочной характеристике от номинального значения концентрации градуировочного раствора. 
Используют не менее двух градуировочных растворов натрия, калия, кальция и магния металлов с 
массовой концентрацией, близкой к началу и концу градуировочной характеристики.

8.3.3 Градуировочная зависимость признается стабильной, если для обоих градуировочных рас­
творов выполняется условие

где С — результат контрольного измерения массовой концентрации натрия, калия, кальция и магния в 
этом же градуировочном растворе, мг/дм3;

С„ — действительное значение массовой концентрации натрия, калия, кальция и магния в градуи­
ровочном растворе, мг/дм3;

5 — относительная погрешность построения градуировочной характеристики, 6Са = 11 %. бм = eNa =
= бк = 6 %.

В случае невыполнения условия (3) для обоих градуировочных растворов проводят повторную 
градуировку прибора. Если условие (3) не выполняется только для одного градуировочного раствора.

1[ Возможно применение метода эмиссии вместо метода абсорбции.
2| Для измерений, выполненных без применения модификаторов, в качестве фонового раствора используют воду.

( 2 )

(3)

7
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то этот раствор измеряют повторно. Если при повторном измерении условие (3) выполняется, то гра­
дуировочная характеристика считается стабильной, если условие (3) не выполняется, то проводят по­
вторную градуировку прибора.

При использовании программного обеспечения атомно-абсорбционного спектрометра проводят 
проверку линейности градуировочной характеристики по коэффициенту корреляции.

Градуировочная характеристика должна в таком случае соответствовать линейной зависимости с 
коэффициентом корреляции не менее 0.995.

8.4 Подготовка проб
8.4.1 Концентрированные пробы разводят до концентрации готовых продуктов водой. Далее под­

готовленные таким образом пробы или пробы готовых продуктов разводят в зависимости от примене­
ния модификатора по 8.4.2 или 8.4.3.

8.4.2 При использовании градуировки без добавления модификаторов пробу готовят разведением 
водой готовых продуктов весовым способом в 10 раз, а для измерения ионов калия — в 100 раз.

Для отделения твердых частиц используют центрифугирование пробы на центрифуге в течение 
10 мин при факторе разделения не менее 300 д.

Для анализа используют надосадочную жидкость.
8.4.3 При использовании градуировки с добавления модификаторов пробу готовят разведением 

раствором модификатора (вода/исходный раствор хлорида цезия-9/1 для определения калия и натрия) 
или (вода/исходный раствор хлорида лантана-9/1 для определение кальция и магния) готовых продук­
тов весовым способом в 10 раз. а для измерения ионов калия — в 100 раз.

Для отделения твердых частиц используют центрифугирование пробы на центрифуге в течение 
10 мин при факторе разделения не менее 300 д.

Для анализа используют надосадочную жидкость.
8.4.4 Пробы, содержащие мякоть, альтернативно можно приготовить по ГОСТ 26929—94 (подраз­

дел 3.4).
Разложение и последующие операции проводят для двух одинаковых объемов лабораторной про­

бы (далее — параллельные измерения), подготовленной по разделу 5.
Минерализацию пробы массой 5 г и ее последующее разбавление в 10 раз проводят по ГОСТ 26929—94 

(пункт 4.4.1). Полученную золу растворяют раствором соответствующего модификатора (см. 8.4.3), коли­
чественно перенося в мерную колбу вместимостью 50 см3 и доведя раствором модификатора до метки.

8.4.5 Перед доведением раствора пробы или ее минерализата до заданного объема при измере­
нии калия и натрия в одну мерную колбу вносят основной раствор хлорида цезия в таком количестве, 
чтобы массовая концентрация хлорида цезия в растворе пробы составляла 4.0 г/дм3, а при измерении 
кальция и магния — в другую колбу вносят основной раствор хлорида лантана в таком количестве, 
чтобы массовая концентрация лантана в растворе пробы составляла 5.0 г/дм3.

Оценку мешающего влияния компонентов (матрицы) проводят в соответствии с приложением Б.

8.5 Выполнение измерений
8.5.1 Подготовленную пробу и фоновый раствор попеременно анализируют, измеряя аналитиче­

ский сигнал в условиях повторяемости. Компенсируют фоновый сигнал прибора по фоновому раствору.
8.5.2 По градуировочной характеристике находят значение массовой концентрации натрия, калия, 

кальция и магния в анализируемых и фоновом растворах. Значение полученных концентраций коррек­
тируют на величину концентраций этих элементов в фоновом растворе. За окончательный результат 
принимают среднее от параллельных измерений.

Значение массовой концентрации натрия, калия, кальция и магния в растворах при использова­
нии программного обеспечения прибора вычисляется автоматически.

8.5.3 Если массовая концентрация натрия, калия, магния и кальция в приготовленном растворе 
выходит за пределы градуировочной характеристики, увеличивают разбавление раствора минерализа- 
та по 8.4 (но не более чем в 100 раз) фоновым раствором и повторяют измерения.

Массовую концентрацию элемента С, г/дм3, вычисляют по формуле

(4)

где С, — массовая концентрация элемента в пробе, найденная по градуировочной зависимости, мг/см3; 
— вместимость мерной колбы, взятой для разбавления раствора пробы, см3;

V1 — объем неразбавленной пробы, см3.
8
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8.6 Контроль матрицы модификатора

Данный вид контроля проводят при использовании в анализе модификаторов пробы. Готовят 
растворы хлорида цезия массовой концентрации 4.0 г/дм3 и хлорида лантана массовой концентра­
ции 5.0 г/дм3, которые готовят точным разведением исходного раствора в десять раз фоновым рас­
пором виды.

Проводят измерения полученных растворов модификаторов в соответствии с 8.5. Значения от­
кликов сигнала на избранных волнах измеряемых элементов не должны превышать 20 % от отклика 
сигнала этих элементов градуировочного раствора N9 4.

В случае отклонения от данного требования заново готовят растворы модификаторов, при 
этом возможна смена партий реактивов для устранения влияния матрицы модификаторов. После 
устранения причин, вызвавших появление значимого сигнала матрицы, проводят новую градуи­
ровку.

8.7 Контроль кислотной минерализации

Данный вид контроля проводят при использовании в анализе кислотной минерализации для вы­
явления фонового содержания анализируемых элементов в кислотах. Проводят минерализацию по 
ГОСТ 26929—94 (пункт 4.4.1), взяв за пробу продукции фоновый раствор воды массой 5 г. При проведе­
нии минерализации для этого вида контроля объемы кислот, участвующих в минерализации, увеличи­
вают в два раза. Полученную золу растворяют раствором соответствующего модификатора (см. 8.4.3), 
количественно перенося в мерную колбу вместимостью 50 см3 и доведя объем раствора раствором 
модификатора до метки.

Значения откликов сигнала на избранных волнах измеряемых элементов не должны превышать 
20 % от отклика сигнала этих элементов градуировочного раствора № 4.

В случае отклонения от данного требования проводят смену партий кислот. После устранения 
причин, вызвавших появления значимого сигнала матрицы раствора после кислотной минерализации 
холостой пробы, проводят кислотную минерализацию пробы и анализ.

9 Обработка и оформление результатов измерений

9.1 Для соковой продукции, подготовка проб которой проводилась без минерализации, массовую 
концентрацию натрия, калия, магния и кальция в пробе Спр г мг/дм3. вычисляют по формуле

Qip./
(СФ , - С 0 ) V,

<*>

где Сф1- — массовая концентрация натрия, калия, кальция и магния в растворе анализируемой про­
бы, найденная по градуировочной характеристике (по среднеарифметическому значению 
аналитического сигнала), мг/дм3;

С0 — массовая концентрация натрия, калия, кальция и магния, найденная по градуировочной 
характеристике при контрольном измерении, мг/дм3;

V\ — вместимость мерной колбы, взятой для разбавления пробы соковой продукции, см3,
— объем пробы соковой продукции, см3.

9.2 Для соковой продукции, подготовка проб которой проводилась с минерализацией, массовую 
концентрацию натрия, калия, магния и кальция в пробе Смии (Ч мг/дм3, вычисляют по формуле

с
( 6 )

где У3 — вместимость мерной колбы, взятой для разбавления раствора минерализата по 8.4.2. см3; 
V, — объем пробы соковой продукции, взятый на минерализацию, см3.

Вычисления проводят до второго десятичного знака. Окончательный результат округляют до пер­
вого десятичного знака.

Метод измерений обеспечивает получение результатов измерений с погрешностью, не превыша­
ющей значений, приведенных в таблице 4.
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Т а б л и ц а  4 — Диапазоны измерений, значения показателей повторяемости, воспроизводимости, правильности 
и точности результатов измерений

Диапазоны измерений 
массовой концентрации 
■а пи я. натрия, кальция и 

магния, мл'дм3

Показатель повторя­
емости (относитель­
ное среднеквадрати- 
ческое отклонение 

повторяемости)
° г .  ОТИ

Показатель вос­
производимости 
(относительное 
среднеквадрати­

ческое отклонение 
воспроизводимости) 

°Оом

Показатель пра­
вильности (границы 

относительной систе­
матической погреш­
ности при довери­

тельной вероятности 
Р * 0.95) ± «с

Показатель точности 
(границы относи­

тельной погрешности 
при доверительной 

вероятности 
Р » 0.95) 1 S

Натрий

От 5 до 2 - 103 включ. 2.5 3.5 2.5 7.0

Калий

От 5 до 5-103 включ. 4 6 3 12

Кальций

От 5 до 1 -102 включ. 3.5 6.0 5.0 13.0

Магний

От 5 до 5-102 включ. 2 3
2 6

П р и м е ч а н и е  — Верхняя граница диапазона измерений массовой концентрации натрия, калия, кальция
и магния указана с учетом возможного разбавления раствора анализируемой пробы, но не более чем в 100 раз.

9.3 За результат измерений принимают среднеарифметическое значение результатов двух парал­
лельных измерений, если относительное расхождение между ними не превышает предела повторяемо­
сти г01и, приведенного в таблице 4. при доверительной вероятности Р  = 0.95

200 -

<С1 + С2)
<.г (7)

где С,. С2 — результаты параллельных измерений, мг/дм3;
— значение предела повторяемости, указанное в таблице 5.

Т а б л и ц а  5 —  Значения пределов повторяемости, воспроизводимости и критического диапазона CRQ gs(4) при 
доверительной вероятности Р = 0,95

Диапазоны измерений 
массовой концентрации 
калия, натрия, кальция 

и магния, мп'дм3

Предел повторяемости 
(относительное значение 

допускаемого расхождения 
между двумя результатами 
параллельных измерений) 

готн-

Критический диапазон (отно­
сительное значение допуска­

емого расхождения между 
четырьмя результатами 

параллельных измерений) 
СЯ0.95|4*отн- ^

Предел воспроизводимости 
(относительное значение 

допускаемою расхождения 
между двумя результатами, 

полученными в условиях вос­
производимости) Ядд,. %

Натрий

От 5 до 2 - 103 включ. 7 8 10

Калий

От 5 до 5 -103 включ. " 13 17

Кальций

От 5 до 1 • 102 включ. 10 12 17

Магний

От 5 до 5 - 102 включ. 0 8

П р и м е ч а н и е  — Верхняя граница диапазона измерений массовой концентрации натрия, калия, кальция
и магния указана с учетом возможного разбавления раствора анализируемой пробы, но не более чем в 100 раз.
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9.4 Если условие (7) не выполняется, проводят еще два параллельных измерения пробы, сравни­
вают размах выборки из четырех результатов измерения с допустимым расхождением CR0 95.

За окончательный результат измерения принимают среднеарифметическое значение результатов 
четырех параллельных измерений, если расхождение между ними при соблюдении условий согласно 
ГОСТ ИСО 5725-6—2003 (раздел 5) не превышает значения критического диапазона CRQ 95(4) для че­
тырех результатов параллельных измерений (см. таблицу 5) при доверительной вероятности Р  = 0.95.

9.5 Если расхождение полученных четырех результатов параллельных измерений больше значе­
ния CRq 95(4). измерения приостанавливают и выясняют причины превышения критического диапазо­
на. устраняют их и повторяют выполнение единичных измерений в соответствии с разделом 8.

9.6 Расхождение между двумя результатами измерений, полученными в двух лабораториях при со­
блюдении условий воспроизводимости [ГОСТ ИСО 5725-1—2003 (подраздел 3.18)]. относительно их сред­
неарифметического значения не должно превышать предела воспроизводимости Roln (см. таблицу 5).

При выполнении этого условия приемлемы оба результата, и в качестве окончательного может 
быть использовано их общее среднее значение.

При превышении предела воспроизводимости выполняют процедуры в соответствии с 
ГОСТ 5725-6—2003 (пункты 5.3.3. 5.3.4).

9.7 Результаты измерений в документах, предусматривающих их использование, представляют в
виде

C fAC 10.01 6 С<*АС. приР=0.95. (8)

где СААС — среднеарифметические значения двух параллельных измерений натрия, калия, кальция 
или магния, выполненных в условиях повторяемости, мг/дм3;

5 — границы относительной погрешности (см. таблицу 4). %.
Числовое значение результата измерения должно оканчиваться цифрой того же разряда, что и 

значение границы абсолютной погрешности. Значение границ абсолютной погрешности выражают чис­
лом. содержащим не более двух значащих цифр.

Если массовая концентрация натрия, калия, магния и кальция выходит за пределы границы диа­
пазона измерений, проводят следующую запись в журнале: «Массовая концентрация натрия, калия, 
магния и кальция менее 5 мг/дм3».

9.8 Результаты измерений регистрируют в протоколе испытаний согласно ГОСТ Р ИСО/МЭК17025—2009 
(подраздел 5.10).

10 Требования безопасности

10.1 Условия безопасного проведения работ

При выполнении измерений необходимо соблюдать требования техники безопасности при работе 
с химическими реактивами по ГОСТ 12.1.007, требования пожарной безопасности — по ГОСТ 12.1.004 
и ГОСТ 12.1.018.

Требования электробезопасности при работе с приборами — по ГОСТ 12.1.019 и в соответствии с 
инструкцией по эксплуатации прибора.

Содержание вредных веществ в воздухе не должно превышать допустимых значений по 
ГОСТ 12.1.005.

Остатки проб соковой продукции утилизируют в порядке, установленном в руководстве по каче­
ству в лаборатории.

10.2 Требования к квалификации операторов

К выполнению измерений, обработке и оформлению результатов допускаются специалисты, име­
ющие соответствующее образование, опыт работы с данным оборудованием и изучившие настоящий 
метод.
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Приложение А 
(справочное)

Градуировка в виде модели квадратического полинома

А.1 Градуировка в виде модели квадратического полинома с весовыми коэффициентами, пропорциональ­
ными квадрату концентрации, устанавливают по формулам:

W, = V 2- (А.1)

где у/, — весовой коэффициент м о  градуировочного уровня:
х . — концентрация й ’о градуировочного раствора (см. таблицы 2 или 3). мг/дм3;

У . - У . + Ь ,  (А.2)

где у м — прогнозируемый отклик сигнала по регрессионной зависимости;
Ул — средневзвешенный отклик сигнала;
bUv — взвешенный линейный коэффициент регрессии;

х — концентрация раствора пробы, мг/дм3; 
xw — средняя взвешенная концентрация, мг/дм3;
Ь2„  — взвешенный квадратический коэффициент регрессии; 

х2 — квадрат концентрации градуировочного раствора, (мг/дм3)2: 
х£ — средневзвешенный квадрат концентрации, (мг/дм3)2.

Градуировочные коэффициенты из уравнения А.2 находят по уравнениям:

а _ s**>* * ****
'

где функции sfx, sffi s^ , sxy находят no уравнениям:

х>л2=

( n ( n \  \

(A-3)

(A-4)

(A-5) 

(A-6) 

(A.7) 

(A-8) 

(А.Э)

где у,- — отклик сигнала *-го градуировочного раствора;
х, —  концентрация *-го градуировочного раствора, мг/дм3.
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Средние величины вычисляют по уравнениям:

7 2 > Л
*  1 > ,  '

У " wy-  _ ^/-1 •
Г"  V *

I  > л г

2 > ,  '

(А. 10)

(АН)

(А-12)
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Приложение Б 
(рекомендуемое)

Оценка мешающего влияния компонентов (матрицы)

Б.1 Для оценки мешающего влияния матрицы из подготовленной пробы отбирают аликвотную часть и раз­
бавляют ее в пять — десять раз раствором азотной кислоты молярной концентрации 0.5 моль/дм3. Исходную и 
разбавленную пробы измеряют по 8.5.1.

Допускается проводить разбавление автоматически при комплектации прибора соответствующим устрой­
ством.

Б.2 Мешающие влияния считают незначимыми, если выполняется условие

K c» c |s J (^ 01-8-КрСр) +(0.01-6-С) (Б.1)

где Кр — кратность разбавления исходной пробы;
Ср — массовая концентрация металла в разбавленной пробе, мг/дм3;
С — значение массовой концентрации металла в растворе неразбавленной пробы, мг/дм3:

0.01 — коэффициент перехода от процентов к абсолютным величинам;
б — относительная погрешность для соответствующего значения Ср и С. % (см. таблицу 4).
Б.З Если условие (Б.1) не выполняется, увеличивают объемы используемых при минерализации по 

ГОСТ 26929—94 (пункт 4.4.1) кислот в два раза.
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