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_________ ГОСУДАРСТВЕННЫЙ СТАНДАРТ РЕСПУБЛИКИ БЕЛАРУСЬ_________

ПРОДУКТЫ ПИЩЕВЫЕ 
Определение следовых элементов.

Определение содержания свинца, кадмия, цинка, меди, железа и хрома 
с помощью атомно-абсорбционной спектрометрии (ААС) после сухого озоления

ПРАДУКТЫ ХАРЧОВЫЯ 
Вызначэнне следавых элементау.

Вызначэнне змяшчэння свшцу, кадм1ю, цынку, медз1, жалеза i хрому 
з дапамогай атамна-абсарбцыйнай спектраметрьм (ААС) пасля сухога азалення

Foodstuffs
Determ ination o f trace elem ents

Determ ination o f lead, cadm ium , zinc, copper, iron and chrom ium  
by a tom ic absorption spectrom etry (AAS) a fter dry ashing

Дата введения 2015-07-01

1 Область применения

Настоящий стандарт устанавливает метод определения содержания свинца, кадмия, цинка, меди, 
железа и хрома в пищевых продуктах с помощью атомно-абсорбционной спектрометрии (ААС) после 
сухого озоления при температуре 450 °С.

Данный метод применяется для определения содержания вышеуказанных элементов в различных 
видах пищевых продуктов. Этот метод был успешно опробован в ходе межпабораторного испытания, 
в котором принимали участие 16 лабораторий [1]. Пищевые продукты, для которых метод был вали- 
дирован, включают злаки, рыбу, фрукты, печень, молоко и комбинированные продукты.

Конкретные пищевые продукты, на которые распространяются отдельные стандарты, не входят 
в область применения настоящего стандарта. Определение наличия других стандартов является за­
дачей химика-аналитика.

2 Нормативные ссылки

Для применения настоящего стандарта необходимы следующие ссылочные стандарты. Для да­
тированных ссылок применяют только указанное издание ссылочного стандарта, для недатированных 
ссылок применяют последнее издание ссылочного стандарта (включая все его изменения).

EN 13804:2013 Продукты пищевые. Определение элементов и их химических соединений. Общие 
положения и специальные требования

EN 14083:2003 Продукты пищевые. Определение микроэлементов. Определение содержания 
свинца, кадмия, хрома и молибдена с помощью атомной абсорбционной спектрометрии в графитовой 
печи (GFAAS) после разложения под давлением

3 Сущность метода

Образцы подвергают сухому озолению, постепенно повышая температуру до 450 °С. Золу рас­
творяют в соляной кислоте и выпаривают полученный раствор до сухого состояния. Осадок повторно 
растворяют в азотной кислоте с концентрацией с(0,1 моль /дм3), а содержание металла определяют 
с помощью процедур атомно-абсорбционной спектрометрии в пламени или в графитовой печи.

ПРЕДУПРЕЖДЕНИЕ -  При применении настоящего стандарта могут использоваться опас­
ные материалы, операции и оборудование. В настоящем стандарте не рассматриваются все 
проблемы безопасности, связанные с его применением. Пользователь настоящего стандарта 
несет ответственность за соблюдение надлежащих мер предосторожности и обеспечение безо­
пасности здоровья, а также определение применимости регулирующих ограничений до начала 
применения стандарта.

Издание официальное
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4 Реактивы

4.1 Общие положения

Концентрация следовых элементов в используемых реактивах и воде должна быть достаточно 
низкой, чтобы не влиять на результаты определения.

4.2 С оляная кислота, массовая доля не менее 37 %, приблизительная плотность p(HCI) = 
= 1 190 мг/см3.

4.2.1 Соляная кислота, раствор концентрацией 6 моль/дм3. Доводят 500 см3 концентрированной 
соляной кислоты (4.2) водой до получения объема 1 000 см3.

4.3 А зотная кислота, массовая доля не менее 65 %, приблизительная плотность p(H N 03) = 
= 1 400 мг/см3.

4.3.1 Азотная кислота, раствор концентрацией 0,1 моль/дм3. Доводят 7 см3 концентрированной 
азотной кислоты (4.3) водой до получения объема 1 000 см3.

4.4 С тандартны е растворы
Примечание -  Стандартные растворы для свинца, кадмия, цинка, меди и железа можно приготавливать из
металлов или солей металлов. Также допускается использовать стандартные растворы, имеющиеся в про­
даже. Рекомендуется использовать сертифицированные стандартные растворы. Приготовление следующих
стандартных растворов приводится в качестве примера.

4.4.1 С тандартны й раствор свинца, 1 000 мг/дм3. Растворяют 1 000 мг свинца в 7 см3 азотной 
кислоты (4.3) и количественно переносят раствор в мерную колбу вместимостью 1 000 см3. Доводят 
объем раствора до метки водой.

4.4.2 С тандартны й раствор  кадмия, 1 000 мг/дм3. Растворяют 1 000 мг кадмия в 14 см3 воды и 
7 см3 азотной кислоты (4.3) и количественно переносят раствор в мерную колбу вместимостью 
1 000 см3. Доводят объем раствора до метки водой.

4.4.3 С тандартны й раствор хрома, 1 000 мг/дм3. Растворяют 3 735 мг К2С Ю 4 в 7 см3 азотной 
кислоты (4.3) и количественно переносят раствор в мерную колбу вместимостью 1 000 см3. Доводят 
объем раствора до метки водой.

4.4.4 С тандартны й раствор цинка, 1 000 мг/дм3. Растворяют 1 000 мг цинка в 14 см3 воды и 
7 см3 азотной кислоты (4.3) и количественно переносят раствор в мерную колбу вместимостью 
1 000 см3. Доводят объем раствора до метки водой.

4.4.5 С тандартны й раствор  меди, 1 000 мг/дм3. Растворяют 1 000 мг меди в 7 см3 азотной кис­
лоты (4.3) и количественно переносят раствор в мерную колбу вместимостью 1 000 см3. Доводят объем 
раствора до метки водой.

4.4.6 С тандартны й раствор железа, 1 000 мг/дм3. Растворяют 1 000 мг железа в 14 см3 азотной 
кислоты (4.3) и количественно переносят раствор в мерную колбу вместимостью 1 000 см3. Доводят 
объем раствора до метки водой.

4.5 Градуировочны е растворы

4.5.1 Р астворы  для анализа с использованием  граф итовой печи
Разбавляют стандартные растворы по 4.4.1 -  4.4.3 азотной кислотой (4.3.1) концентрацией 

0,1 моль/дм3 так, чтобы значения концентрации полученных градуировочных растворов находились 
в линейном диапазоне градуировки определяемого элемента.

4.5.2 Рабочие град уировочны е  растворы  дл я  анализа с применением  пламени
Разбавляют стандартные растворы по 4.4.4 -  4.4.6 азотной кислотой (4.3.1) концентрацией 

0,1 моль/дм3, получают ряд градуировочных растворов в диапазоне концентраций, который охваты­
вает значение концентрации определяемого элемента.

5 Аппаратура и оборудование

5.1 Общие положения

Вся стеклянная и пластиковая посуда должна быть тщательно очищена и промыта в соответ­
ствии с требованиями, изложенными в EN 13804.

5.2 А том но-абсорбци онны й спектром етр с корректором фона, снабженный автоматическим 
дозатором образцов/автосэмплером для графитовой печи, горелками для анализа с применением 
пламени и соответствующей подачей газа.
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5.3 Источники резонансного излучения, например лампы с полым катодом, для всех анализи­
руемых элементов.

5.4 Печь программируемая с терморегулятором, обеспечивающая поддержание температуры 
(450 ± 25) °С. Если используют непрограммируемую печь, необходимо отдельное устройство предва­
рительного озоления (см. 5.5 -  5.9).

5.5 Нагревательная плитка со ступенчатым регулированием нагрева до температуры 300 °С.
5.6 Лампа инфракрасная мощностью 250 Вт, закрепленная на штативе для реторт таким обра­

зом, чтобы можно было регулировать расстояние до плиты.
5.7 Керамическая панель, например эксикаторная вставка на низкой стойке, диаметром, подхо­

дящим для нагревательной плиты.
5.8 Стеклянная крышка, например чашка-кристаллизатор, диаметром 185 мм, высотой 100 мм.
5.9 Промывная склянка, содержащая серную кислоту для очистки воздуха.
5.10 Платиновые или кварцевые тигли вместимостью от 50 до 75 см3.
Особое внимание следует уделять тиглям. Кварцевые тигли должны храниться в смеси концен­

трированной азотной кислоты и воды ( 1 + 9  частей по объему), затем перед использованием их необ­
ходимо промыть деионизированной водой. В случае необходимости, а также перед использованием 
эти тигли следует прокипятить с добавлением кислоты. Платиновые тигли предпочтительно прока­
лить, а затем перед использованием прокипятить с добавлением кислоты.

5.11 Пластиковые бутылки с водонепроницаемыми крышкам вместимостью 100 см3.

6 Методика

6.1 Предварительная обработка образца
Образец гомогенизируют в соответствии с требованиями, изложенными в EN 13804.

6.2 Сухое озоление
Отвешивают в тигель необходимое количество образца (обычно от 10 до 20 г) с точностью 

до 10 мг в зависимости от типа образца. Обрабатывают в соответствии с используемым типом нагре­
вательной печи.

Примечание -  Отдельная лаборатория может использовать устройства для озоления при осуществлении их
валидации.

6.2.1 Высушивание и озоление в программируемой печи
Тигель с навеской образца помещают в печь, нагретую до температуры не выше 100 °С. Повышая 

температуру печи не более чем на 50 °С в час, доводят ее до 450 °С. Оставляют образец в печи 
на ночь. Если существует риск интенсивного кипения, следует убедиться в том, что температура сушки 
является достаточно низкой, а время сушки -  достаточно продолжительным. Продолжают в соответ­
ствии с 6.2.3.

6.2.2 Высушивание и озоление в непрограммируемой печи с использованием термостата и 
установки для сушки и предварительного озоления (нагревательная плитка с керамической панелью 
и стеклянной крышкой + инфракрасная лампа + промывная склянка с серной кислотой для очистки 
воздуха)

См. рисунок 1.
Примечание -  Предпочтительно использовать программируемую печь.
Тигель с навеской образца, закрытый стеклянной крышкой, помещают на керамическую панель и 

пропускают над образцом очищенный воздух, проходящий через стеклянную трубку. Инфракрасную 
лампу помещают на расстоянии 30 -  40 см от образца и устанавливают температуру нагревательной 
плитки около 100 °С. По мере высушивания расстояние уменьшают до полного высыхания образца. 
Лампа, таким образом, должна находиться прямо на крышке.

Образец подвергают предварительному озолению, медленно и постепенно повышая температуру 
с помощью инфракрасной лампы и нагревательной плитки. Конечная температура керамической 
панели должна достичь приблизительно 300 °С. Время, требуемое для предварительного озоления, 
значительно варьируется в зависимости от типа образца.

Тигель помещают в печь, нагретую до температуры от 200 °С до 250 °С, и, медленно повышая 
температуру печи не более чем на 50 °С в час, доводят ее до 450 °С. Оставляют образец в печи 
на ночь.
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1 -  инфракрасная лампа; 2 -  воздух; 3 -  стеклянная крышка;
4 -  керамическая панель; 5 -  нагревательная плитка

Рисунок 1 -  Установка для предварительного озоления образцов

6.2.3 Приготовление испытуемого раствора
Тигель с золой вынимают из печи, охлаждают до комнатной температуры. Смачивают содержи­

мое по каплям 1 -  3 см3 дистиллированной воды и выпаривают ее на водяной бане или нагреватель­
ной плитке. Снова помещают тигель в печь при температуре не более 200 °С и постепенно повышают 
температуру до 450 °С. Продолжают озоление при температуре 450 °С в течение 1 -  2 ч или более. 
Повторяют эту процедуру до тех пор, пока образец полностью не сгорит, т. е. зола не станет 
белого/серого цвета или слегка окрашенной (количество необходимых повторений значительно варь­
ируется в зависимости от типа образца). В тигель добавляют 5 см3 соляной кислоты (4.2.1), убедив­
шись в том, что вся зола соприкасается с кислотой. Кислоту выпаривают на водяной бане или нагре­
вательной плитке. Растворяют остаток в точном объеме (от 10,0 до 30,0 см3) азотной кислоты (4.3.1). 
Тигель осторожно вращают так, чтобы вся зола соприкасалась с кислотой. Закрывают часовым стек­
лом и дают образцу постоять в течение 1 -  2 ч. Затем раствор в тигле тщательно перемешивают ме­
шалкой и переносят содержимое в пластиковую бутылку.

ВНИМАНИЕ! Образцы с очень вы соким  содержанием жира и/или сахара следует озолять 
с больш ой осторожностью . Образцы с вы соким  содержанием жира могут легко самовоспламе­
няться. Образцы с вы соким  содержанием сахара имеют склонность к расширению во время 
озоления, вследствие чего могут бы ть потеряны. В таких случаях рекомендуется проводить 
процедуру предварительного озоления в соответствии с 6.2.2.

С растворами холостых проб обращаются таким же образом, как и с образцами.

6.3 Атомно-абсорбционная спектрометрия (ААС)

6.3.1 Общие положения
То, какой метод применять -  с пламенной атомизацией или с атомизацией в графитовой печи, 

определяют в зависимости от концентрации анализируемого элемента. По возможности следует 
применять пламенную атомно-абсорбционную спектрометрию, поскольку данный метод является ме­
нее чувствительным к помехам, чем атомно-абсорбционная спектрометрия в графитовой печи. Для 
определения содержания свинца, кадмия и хрома в пищевых продуктах обычно требуется примене­
ние атомно-абсорбционной спектрометрии в графитовой печи. Содержание цинка, меди и железа 
в большинстве пищевых продуктов может быть определено с помощью пламенной атомно-абсорб­
ционной спектрометрии. Примеры длин волн, программ газовых смесей/температуры и других ин­
струментальных параметров, подходящих для каждого элемента, указываются в инструкциях, прила­
гаемых к оборудованию. Следует всегда применять коррекцию фона также при определении содер­
жания хрома, если не было доказано, что в этом нет необходимости. При необходимости испытуемые 
растворы разбавляют азотной кислотой (4.3.1) концентрацией 0,1 моль/дм3.
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6.3.2 Метод пламенной атомно-абсорбционной спектрометрии
Содержание металлов в образцах устанавливают по градуировочному графику, построенному как 

минимум по трем градуировочным растворам. В таблице 1 приведены примеры инструментальных 
параметров для пламенной атомно-абсорбционной спектрометрии.

Таблица 1 -  Инструментальные параметры для пламенной атомно-абсорбционной спектрометрии

Металл Пламя Длина волны, нм
Цинк Воздух -  ацетилен, окислительное 213,9
Медь Воздух -  ацетилен, окислительное 324,7

Железо Закись азота -  ацетилен, окислительное 248,3

6.3.3 Метод атомно-абсорбционной спектрометрии в графитовой печи
Всегда следует применять метод добавок, если не было доказано, что в этом нет необходимости. 

Особенно важно, чтобы при применении метода добавок измерения выполнялись в линейном диапа­
зоне. Предпочтительно выполнять измерения аналитического сигнала по площади пика, а не по вы­
соте пика. В таблице 2 приведены примеры инструментальных параметров, применимых к спектро­
метрам Perkin Elmer/HGA 500 1).Температурная программа озоления и атомизации должна быть оп­
тимальной для каждой матрицы.

Таблица 2 -  Инструментальные параметры для атомно-абсорбционной спектрометрии в графитовой 
печи

Длина Этапы прог эаммы печи
Объем

образца
Графи-

Металл ВОЛНЫ,
нм

Параметр Шаг 1 Шаг 2 Шаг 3 Шаг 4 товая
трубка

Свинец 283,3 Температура, °С 
Время, за которое проис­
ходит нагрев, с 
Удерживание, с

130

10
30

450

15
10

1 900

0
4

2 500

2
2

20 мм3 Львова

Кадмий 228,8 Температура, °С 
Время, за которое проис­
ходит нагрев, с 
Удерживание, с

130

10
30

350

15
10

1 200

0
4

2 500

2
2

10 мм3 Львова

Хром 357,9 Температура, °С 
Время, за которое проис­
ходит нагрев, с 
Удерживание, с

130

1
19

1 200

10
10

2 300

0
2

2 700

2
3

20 мм3 Пироли­
тичес­

кая

Примечание -  Отдельная лаборатория может использовать модификаторы матрицы при осуществлении их 
валидации. При определении содержания свинца и кадмия см. EN 14083:2003 (подраздел 4.7).

7 Расчеты

7.1 Общие положения
При применении метода атомно-абсорбционной спектрометрии в графитовой печи аналитический 

сигнал измеряют по площади пика абсорбции, а в случае применения метода пламенной атомно­
абсорбционной спектрометрии используют регистрацию непрерывного сигнала. Измерение концен­
трации элемента выполняют по установленной градуировочной зависимости. Рассчитывают со­
держание элемента w как массовую долю определяемого элемента в миллиграммах на килограмм 
образца по следующей формуле:

(a -b ) -V
w  = -------------------,

т

где w — массовая доля определяемого элемента в образце, мг/кг;

1) Perkin Elmer/HGA 500 -  это торговое наименование продукции, поставляемой корпорацией Perkin Elmer, 
761 Main Avenue, Norwalk, CT 06859-0226 USA. Эта информация приведена для удобства пользователей насто­
ящего стандарта и не является рекламой данной продукции со стороны CEN.
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а -  концентрация определяемого элемента в испытуемых растворах, мг/дм3; 
b -  средняя концентрация определяемого элемента в холостых растворах, мг/дм3;
V -  объем испытуемого раствора, см3; 
т -  масса образца, г.

В случае, если значение (а -  b) меньше предела обнаружения в испытуемом растворе (см. 7.2), 
значение (а -  b) заменяют значением предела обнаружения в испытуемом растворе для расчета пре­
дела обнаружения в образце.

Если проба была разведена, учитывают фактор разведения.

7.2 Оценивание предела обнаружения и предела измерения
Предел обнаружения и предел измерения следует определять для каждого элемента в соответ­

ствии с EN 13804, учитывая стандартное отклонение, найденное при оценивании за длительный пе­
риод (см. EN 13804).

8 Прецизионность

8.1 Общие положения
Подробные сведения о межлабораторном испытании, проведенном с целью определения преци­

зионности метода, обобщены в приложении А. Значения, полученные в ходе данного межлаборатор­
ного испытания, могут быть неприменимы для других, не указанных диапазонов концентраций и матриц.

8.2 Повторяемость
Абсолютное расхождение между двумя независимыми результатами отдельных испытаний, по­

лученными с применением одного метода на идентичных образцах в одной лаборатории одним опе­
ратором с использованием одного оборудования в течение короткого интервала времени, не будет 
превышать предел повторяемости г, указанный в таблице 3, более чем в 5 % случаев.

8.3 Воспроизводимость
Абсолютное расхождение между двумя результатами отдельных испытаний, полученными с при­

менением одного метода на идентичных образцах в разных лабораториях разными операторами 
с использованием разного оборудования, не будет превышать предел воспроизводимости R, указан­
ный таблице 3, более чем в 5 % случаев.

Таблица 3 -  Средние значения, пределы повторяемости и пределы воспроизводимости

Металл Образец х , мг/кг г, мг/кг R, мг/кг

Свинец Печеночный паштет 0,059 0,051
Яблочное пюре 0,27 0,26
Рыбный фарш 0,52 0,29
Комбинированные рационы D/Е а) 0,25 0,09 0,13

Кадмий Печеночный паштет 0,050 0,014
Рыбный фарш 0,21 0,11
Пшеничные отруби 0,177 0,056
Комбинированные рационы D/Е а) 0,53 0,24 0,31

Цинк Печеночный паштет 8,8 1,0
Яблочное пюре 0,70 0,12
Рыбный фарш 4,5 1,5
Пшеничные отруби 71,5 14
Сухое молоко 35,0 7,8
Комбинированные рационы D/Е а) 37,8 1,9 3,7

Медь Печеночный паштет 5,4 1,1
Яблочное пюре 0,23 0,12
Рыбный фарш 0,22 0,22
Пшеничные отруби 8,8 5,6
Комбинированные рационы D/Е а) 44,6 4,6 8,8
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Окончание таблицы 3

Металл Образец х , мг/кг г, мг/кг R, мг/кг

Железо Печеночный паштет 24,0 7,6
Рыбный фарш 6,3 1,2
Пшеничные отруби 122 36
Комбинированные рационы D/Е а) 212 49 64

Хром Яблочное пюре 0,10 0,12
Рыбный фарш 0,22 0,12
Пшеничные отруби 0,021 0,022
Сухое молоко 0,008 0,010
Комбинированные рационы D/Е а) 0,046 0,043 0,043

а) См. [2].

9 Протокол испытаний

Протокол испытаний должен содержать как минимум следующие данные:
a) всю информацию, необходимую для полной идентификации образца;
b) применяемый метод испытаний со ссылкой на настоящий стандарт;
c) полученные результаты испытаний и единицы измерений, в которых они выражаются;
d) дату отбора проб и процедуру отбора проб (если известны);
e) дату окончания анализа;
f) было ли соблюдено требование к пределу повторяемости;
д) все подробности рабочего процесса, не установленные в настоящем стандарте или рассмат­

риваемые как необязательные, наряду с подробными сведениями о любых обстоятельствах, возник­
ших при выполнении метода, которые могли повлиять на результат (ы) испытаний.

7
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Приложение А
(справочное)

Результаты межлабораторного испытания

Прецизионность метода была установлена NMKL [1], [5] и подтверждена в ходе межлабораторного 
испытания, оцененного в соответствии с руководствами Ассоциации химиков-аналитиков (АОАС) 
по процедурам совместного исследования [3]. Статистические результаты представлены в таблице А .1 .

Примечание -  Данный метод в ходе межлабораторных испытаний был также проверен для определения 
никеля. Однако результаты статистической валидации не были приняты как полностью удовлетворительные, 
и поэтому никель не был включен в настоящий стандарт.

Таблица А.1 -  Статистические результаты межлабораторных испытаний

Элемент Параметр

Образец

Пече­
ночный
паштет

Яблоч­
ный сок

Рыбный
фарш

Пшенич­
ные от­
руби а)

Сухое 
молокоа)

Комби­
ниро­

ванные
рационы

D/E
Свинец Количество лабораторий 13 12 13 13 12 12

Количество выбросов (резко 
выделяющиеся значения) 0 0 0 0 3 1
Количество лабораторий после 
устранения выбросов 13 12 13 13 9 11

Среднее значение х, мг/кг 0,059 0,27 0,52 0,11 0,025 0,25
Стандартное отклонение 
повторяемости sr, мг/кг _ _ _ _ _ 0,03
Относительное стандартное 
отклонение повторяемости 
RSDr, % 13
Предел повторяемости г, мг/кг - - - - - 0,09
Стандартное отклонение вос­
производимости Sr, мг/кг 0,018 0,09 0,10 0,05 0,019 0,05
Относительное стандартное 
отклонение воспроизводимости 
RSD r, % 31 34 20 48 74 19
Предел воспроизводимости R, 
мг/кг 0,051 0,26 0,29 0,15 0,052 0,13
Значение Горвица R 24 19 18 22 21 20
Показатель Горрата R 1,26 1,76 1,13 2,15 3,50 0,95

s) Результаты показывают, что средняя концентрация оказывается ниже предела измерения метода.
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Продолжение таблицы А.1

Элемент Параметр

Образец

Пече­
ночный
паштет

Яблоч­
ный

сока)
Рыбный
фарш

Пшенич­
ные от­

руби

Сухое 
молокоа)

Комби­
ниро­

ванные
рационы

D/E
Кадмий Количество лабораторий 14 14 14 14 14 13

Количество выбросов (резко 
выделяющиеся значения) 2 3 2 3 6 2
Количество лабораторий после 
устранения выбросов 12 11 12 11 8 11

Среднее значение х, мг/кг 0,050 0,0016 0,21 0,177 0,0020 0,53
Стандартное отклонение по­
вторяемости sr, мг/кг _ _ _ _ _ 0,09
Относительное стандартное 
отклонение повторяемости 
RSDr, % 16,6
Предел повторяемости г, мг/кг - - - - - 0,24
Стандартное отклонение вос­
производимости Sr, мг/ кг 0,005 0,0011 0,04 0,020 0,0016 0,11
Относительное стандартное 
отклонение воспроизводимости 
RSDr, % 10 69 19 11 80 21
Предел воспроизводимости R,
мг/кг 0,014 0,0031 0,11 0,056 0,0045 0,31
Значение Горвица R 25 42 20 21 47 18
Показатель Горрата R 0,54 1,74 1,05 0,54 7,86 0,97

!) Результаты показывают, что средняя концентрация оказывается ниже предела измерения метода.
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Продолжение таблицы А.1

Элемент Параметр

Образец

Пече­
ночный
паштет

Яблоч­
ный сок

Рыбный
фарш

Пшенич­
ные от­

руби
Сухое
молоко

Комби­
ниро­

ванные
рационы

D/E
Цинк Количество лабораторий 14 14 14 14 14 13

Количество выбросов (резко 
выделяющиеся значения) 3 5 2 2 2 2
Количество лабораторий после 
устранения выбросов 11 9 12 12 12 11
Среднее значение х, мг/кг 8,8 0,70 4,5 71,5 35,0 37,8
Стандартное отклонение по­
вторяемости sr, мг/кг _ _ _ _ _ 0,7
Относительное стандартное 
отклонение повторяемости 
RSDr, % 1,8
Предел повторяемости г, мг/кг - - - - - 1,9
Стандартное отклонение вос­
производимости Sr, мг/ кг 0,4 0,04 0,6 4,9 2,8 1,3
Относительное стандартное 
отклонение воспроизводимости 
RSDr, % 4,2 6,0 12 6,9 8,0 3,5
Предел воспроизводимости R, 
мг/кг 1,0 0,12 1,5 14 7,8 3,7
Значение Горвица R 12 17 13 8,4 9,4 9,5
Показатель Горрата R 0,35 0,40 0,48 0,81 0,86 0,37
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Продолжение таблицы А.1

Элемент Параметр

Образец

Пече­
ночный
паштет

Яблоч­
ный сок

Рыбный
фарш

Пшенич­
ные от­

руби

Сухое 
молокоа)

Комби­
ниро­

ванные
рационы

D/E
Медь Количество лабораторий 14 14 14 14 14 13

Количество выбросов (резко 
выделяющиеся значения) 2 2 1 1 1 1
Количество лабораторий после 
устранения выбросов 12 12 13 13 13 12

Среднее значение х, мг/кг 5,4 0,23 0,22 8,8 0,48 44,6
Стандартное отклонение по­
вторяемости sr, мг/кг _ _ _ _ _ 1,6
Относительное стандартное 
отклонение повторяемости 
RSDr, % 3,6
Предел повторяемости г, мг/кг - - - - - 4,6
Стандартное отклонение вос­
производимости Sr, мг/ кг 0,4 0,04 0,08 2,0 0,23 3,1
Относительное стандартное 
отклонение воспроизводимости 
RSDr, % 7,1 18 35 23 47 6,9
Предел воспроизводимости R , 
мг/кг 1,1 0,12 0,22 5,6 0,63 8,8
Значение Горвица R 12 20 20 11 18 9,0
Показатель Горрата R 0,55 0,93 1,87 0,90 2,56 0,77

15 Результаты показывают, что средняя концентрация оказывается ниже предела измерения метода.
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Продолжение таблицы А.1

Элемент Параметр

Образец

Печеноч­
ный паштет

Рыбный
фарш

Пшеничные
отруби

Сухое 
молоко а)

Комбини­
рованные
рационы

D/E
Железо Количество лабораторий 14 14 14 14 13

Количество выбросов (резко 
выделяющиеся значения) 1 3 2 1 1
Количество лабораторий после 
устранения выбросов 13 11 12 13 12

Среднее значение х, мг/кг 24,0 6,3 122 1,7 212
Стандартное отклонение по­
вторяемости sr, мг/кг _ _ _ _ 18
Относительное стандартное 
отклонение повторяемости 
RSDr, % 8,2
Предел повторяемости г, мг/кг - - - - 49
Стандартное отклонение вос­
производимости Sr, мг/ кг 2,7 0,4 13 0,61 23
Относительное стандартное 
отклонение воспроизводимости 
RSDr, % 11 7,0 11 35 11
Предел воспроизводимости R, 
мг/кг 7,6 1,2 36 1,7 64
Значение Горвица R 10 12 7,7 15 7,4
Показатель Горрата R 1,15 0,57 1,46 2,33 1,48

а) Результаты показывают, что средняя концентрация оказывается ниже предела измерения метода.
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Окончание таблицы А.1

Элемент Параметр

Образец

Печеноч­
ный паш­

тет а)
Яблоч­
ный сок

Рыбный
фарш

Пшенич­
ные от­

руби

Сухое
молоко

Комби­
ниро­

ванные
рационы

D/E
Хром Количество лабораторий 6 6 6 6 6 6

Количество выбросов (резко 
выделяющиеся значения) 1 1 1 1 1 1
Количество лабораторий после 
устранения выбросов 5 5 5 5 5 5

Среднее значение х, мг/кг 0,037 0,10 0,22 0,021 0,008 0,046
Стандартное отклонение по­
вторяемости sr, мг/кг _ _ _ _ _ 0,015
Относительное стандартное 
отклонение повторяемости 
RSDr, % 34
Предел повторяемости г, мг/кг - - - - - 0.043
Стандартное отклонение вос­
производимости Sr, мг/кг 0,023 0,04 0,04 0,008 0,004 0,015
Относительное стандартное 
отклонение воспроизводимо­
сти RSDr, % 62 42 21 38 48 34
Предел воспроизводимости R, 
мг/кг 0,064 0,12 0,12 0,022 0,010 0,043
Значение Горвица R 27 19 28 18 27 26
Показатель Горрата R 2,34 1,87 1,01 1,30 1,45 1,32

а) Результаты показывают, что средняя концентрация оказывается ниже предела измерения метода.

Результаты анализа сертифицированных эталонных материалов в межпабораторном испытании 
приведены в таблице А.2. Количество лабораторий, оставшихся после устранения выбросов, указано 
в столбце с обозначением «л». Все результаты выражены в миллиграммах на килограмм. Сертифи­
цированные значения для двух комбинированных рационов -  D и Е -  приведены в [2].

Таблица А.2 -  Оценивание полученных значений относительно сертифицированных значений 
по Z-показателю

Металл
Комбиниро­

ванный
рацион

Найденное
среднее
значение

п Sr
Подтвержден­
ное среднее 

значение
п Sr

Z-пока- 
затель а)

Свинец D 0,212 13 0,039 0,218 11 0,019 -0 ,5
Е 0,280 11 0,050 0,273 10 0,024 0,4

Кадмий D 0,506 12 0,055 0,478 11 0,039 1,4
Е 0,550 11 0,149 0,536 13 0,051 0,3

Цинк D 36,6 12 1,3 37,2 9 4,0 -0 ,4
Е 39,1 11 1,4 39,5 8 4,0 -0 ,3

Медь D 41,4 13 4,2 40,8 9 1,2 0,5
Е 47,8 12 5,2 46,5 9 1,8 0,2

Железо D 197 13 24 198,9 8 19,8 -0 ,2
Е 228 12 20 215,6 8 20,2 1,4

Хром D 0,033 5 0,011 0,036 6 0,013 -0 ,4
Е 0,059 5 0,018 0,061 6 0,021 -0 ,2

а) Z-показатель соответствует процедуре № 9 NMKL [4].
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Приложение Д.А
(справочное)

Сведения о соответствии государственных стандартов 
ссылочным европейским стандартам

Таблица Д.А.1 -  Сведения о соответствии государственного стандарта ссылочному европейскому 
стандарту

Обозначение и наименование 
европейского стандарта

Степень
соответ­

ствия

Обозначение и наименование 
государственного стандарта

EN 14083:2003 Продукты пищ евые. О преде­
ление микроэлементов. О пределение со­
держания свинца, кадмия, хром а и молиб­
дена с помощ ью  атомной абсорбционной 
спектрометрии в граф итовой печи (GFAAS) 
после разложения под давлением

ют СТБ EN 14083-2012 Продукты  пищевые. 
О пределение следовы х элементов. О пре­
деление содержания свинца, кадмия, хрома 
и молибдена методом атомно-абсорбционной 
спектрометрии в граф итовой печи (GFAAS) 
после разложения под давлением

Таблица Д.А.2 -  Сведения о соответствии государственного стандарта ссылочному европейскому 
стандарту другого года издания

Обозначение и наименование 
ссылочного европейского 

стандарта

Обозначение и наименование 
европейского стандарта 

другого года издания

Степень
соответ­

ствия

Обозначение и наименование 
государственного стандарта

EN 13804:2013 Продукты  пи­
щ евые. О пределение эле­
ментов и их хим ических со­
единений. О бщ ие положения 
и специальны е требования

EN 13804:2002 Продукты пи­
щ евые. О пределение микро­
элементов. Критерии харак­
теристик, общие оценки и 
подготовка образца

ют СТБ EN 13804-2012 Продукты 
пищ евые. О пределение сле­
довы х элементов. Критерии 
эффективности, общие требо­
вания и подготовка проб 
(EN 13804:2002, ЮТ)
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