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К;Р СТ ИСО 8381-2009

КАЗАХСТАН РЕСПУБЛИКАСЫНЫН, МЕМЛЕКЕТТ1К СТАНДАРТЫ

CYT НЕГ131НДЕГ1 БАЛАЛАР ТАГАМЫ 0Н1МДЕР1

Майдьщ ц^рамын аныктау 
Гравиметрикальщ эд1с (бакылау э д т )

Енпзшген куш 2010-07-01

1 Цолданылу саласы

Осы стандарт сут непзшдеп балалар татамы ешмдершдеп майдьщ 
курам ын аныктау дыц гравиметрикалык (бакылау) эдосш белгшейдС

Эдю куртак заттьщ салмактык улес! 5 % (крахмал, декстрин, кекешс 
жэне ет) артык емес, суйык, концентрациялантан жэне куртак балалар татамы 
ешмдерше колданылады.

ЕСКЕРТПЕ Балалар тагамында унелй болатын молекулярлык салмагы жогары, 
декстришиз мальтодекстриндер жогары концентрация болган кезде де Роуз-Готлиб 
шайгындауын бузбайды.

Осы эдю салмактык улесл 61'рнеше пайыздан артык кезшде немесе катты 
тшктер болтан кезде крахмал немесе декстриннщ болуынан аммиакта 
толыгымен ер1мейтш ешмге колданылмайды. Эдю сондай-ак айтарлыкдай 
мелшердеп май кышкылы еркш болатын ешмдерге де колданылмайды. Осы 
ен1мдерден алынган нэтижелер ете томен.

ЕСКЕРТПЕ 1 Осындай ешмдер уипн КР СТ ИСО 8262-1 бойынша Вейбул Бернтроп 
принцишн пайдаланатын эдю колданылады.

ЕСКЕРТПЕ 2 Осы стандартты колдану кезшде KayinTi материалдар, операциялар 
жэне жабдьщ пайдаланылады. Осы стандарт оны колдану га байланысты барльщ 
каушаздш проблемаларын камтитын максат койган жок. Денсаульщ пен кау i nc3i дкт1 
камтамасыз етуге жэне колдану га басталганга дешн регулятитвш шектеуд1 колданылуын 
аньщтауына жауаптыльщ осы стандартты пайдаланушыга жуктеледг

2 Нормативтж сштемелер

Осы стандартты колдану унпн мынадай сштеме нормативтж кужаттар 
керек:

К р СТ 1.9-2007 Крзацстан Республикасыныц Техникалыц реттеу 
жуйеС. К,азацстан Республикасында шет мемлекеттердщ халъщаральщ, 
вщрлт жэне улттыц стандарттарын, басца да стандарттау жвнтдег1 
нормативтж цужаттарды цолдану mdpmi6i.

Ресми басылым
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ЦГ СТ ИСО 8381-2009

ЦР СТ ИСО 8262-1-2009 Сут внтдерг жэне сут неглзтдегг тамац 
вшмдерь Майдыц цурамын Вейбулл-Бернтроп (бацылау эдт) 
гравиметрикалыц эдшмен анъщтау. 1-бел1м. Балалар тагамы втмдерг.

ГОСТ 1770-74 Зертханалъщ олшегш шыны ыдыс. Цилиндр, влшектер, 
цутылар, тамшуырлар. Жалпы техникалыц шарттар.

ГОСТ ИСО 5725-1-2003 Олшеу ddicmepi мен нэтижелертщ дэлдт 
(дурыстыгы жэне прецизиялыгы) 1-бвлт. Нее m i ережелер мен 
анъщтамалар.

ГОСТ ИСО 5725-2-2003 Олшеу ddicmepi мен нэтижелертщ дэлдт 
(дурыстыгы жэне прецизиялыгы) 2-бвлiм. Олшеудщ стандарттьщ эдтнщ  
цайталангышт ыгы мен ондгршдШгт аньщтаудыц пег m i эдт.

ГОСТ ИСО 5725-3-2003 Олшеу ddicmepi мен нэтижелертщ дэлдт 
(дурыстыгы жэне прецизиялыгы) 3-бвлiм. Олшеудщ стандарттьщ эдШ 
прецизиялыгыныц аралыц KopcemKiuimepi

ГОСТ ИСО 5725-4-2003 Олшеу ddicmepi мен нэтижелертщ дэлдт 
(дурыстыгы жэне прецизиялыгы) 4-бвлiм. Олшеудщ стандарттьщ эдтнщ  
дурыстыгын аньщтаудыц ne2i32i ddicmepi.

ГОСТ ИСО 5725-5-2003 Олшеу ddicmepi мен нэтижелертщ ддлдiгi 
(дурыстыгы жэне прецизиялыгы) 5-бвлiм. Олшеудщ стандарттьщ эдтнщ  
прецизиялыгын аньщтаудыц балама ddicmepi.

ГОСТ ИСО 5725-6-2003 Олшеу ddicmepi мен нэтижелертщ ддлдiгi 
(дурыстыгы жэне прецизиялыгы) 6-бвлiм. Практикада дэлдт мэнт 
пайдалану.

ГОСТ 6709-72 Тазартылган су. Техникалыц шарттар.
ГОСТ 24104-2001 Зертханалъщ таразылар. Жалпы техникалыц 

талаптар.
ГОСТ 26809-86 Сут жэне сут вшмдер1 Цабылдау ережеО, ipmmey 

ddicmepi жэне талдауга сынамаларды дайындау.
ГОСТ 29227-91 Зертханалъщ шыны ыдысы. Градуирленген 

тамшуырлар. l-6oaiM. Жалпы талаптар.
ИСО 3889 Сут жэне сут ешмдерй Майды шайгындауга арналган 

Можонье титл кутыга арналган техникальщ шарттар.*

ЕСКЕРТПЕ Осы стандарты пайдалану кезтде уст'ш'пдегл жылдыц бертген 
«Стандарттау жвмндегл нормативна к цужаттар» корсеткша бойынша жэне 
устгмгздегг жылы жарияланган muicmi ацпараттыц керсеткгштер бойынша сглтеме 
цужаттардыц цолданылуын тексеру керек. Егер сттемелт цужат ауыстырылса 
(езгерттсе), онда осы стандартты пайдаланган кезде, ауыстырылган (озгерттген) 
цужатты басшылыща алган дурыс. Егер сттемелт цужат ауыстырылмай жойылса, 
онда сглтеме бертетт ереже осы сытемеге кртыссыз бюл 'гмде цолданылады.

* 1(Р СТ 1.9 сэйкес цолданылады
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Ц Т  С Т И С О  8381-2009

3 Терминдер мен аньщтамалар

Осы стандартта тш си аньщтамамен 6 ipre мынадай термин 
колданылады:

3.1 Суттеп майдыц курам ы: Осы стандартта керсетшген процедура 
бойынша аныкталтан заттардыц салмактык улест

ЕСКЕРТПЕ Майдыц курамы салмактык пайызда ернектеледг

4 Эдштщ мацыздылыгы

Жумысшы бел1к аммиагыныц спиртпк шайтындау ертщцЫ  диэтил 
эфир1 мен петролейн (кайнауы томен эфирмен) шайтындалады. Е р тщ ц  
дистилляция немесе булану кезшде алынып тасталады. Шайтындалатын 
заттыц салматы аныкталады.

5 Реактивтер

5.1 Аналитикальщ дэрежеЫмен тана танылтан реактивтер тана, егер 
езгелер непзделмеген болса, тазартылган су немесе минералсыздандырылган 
су немесе тазалыгы балама су ГОСТ 6709 бойынша колданылады.

Реактивтер 9.2.2 белгшенген э дюпен аныктау кез1нде коршетш тунбалар 
калмауга тшс.

5.2 Шамамен 25 % (р2о = 910 г/дм3) болатын NH3 салмактык улеЫ 
болатын аммиак ертндосЁ

ЕСКЕРТПЕ Егер осындай концентрацияныц аммиак ертщ ц ci кол жепмаз болса, 
онда белгш концентрацияныц концентрацияланган ертщ цсш  пайдалануга болады ( 9.4.2 
карацыз).

5.3 Этанолдыц квлемдо улес1 кем1нде 94 % (А.5 карацыз) болатын этанол 
(С2Н5ОН) немесе метанолмен денатуратталган этанол.

5.4 К,ызыл конго ер тщ ц  (конгорот). 1 г кызыл конго (СзгНггИбМагОбЗг) 
ертщ цсш  6 ip белые! бар сыйымдылыты 100 см3 (6.14 карацыз) елшегпн 
кутыдагы суга ерыедЁ Сумей белпге дешн апару керек.

ECKEPTEIE Е ртщ ц мен су кабаты арасындагы взара эрекетп аньщ керуге мумющцк 
беретш осы ертндош тацдап колдануга болады (9.4.4 карацыз). Баска да су индикаторльщ 
ертщ ц лер аньщтау нэтижеа не эсер етпейтш жагдайда колданылуы мумюн.

5.5 2 мг/кг артык емес антиоксиданты болатын жэне бакылау сынагы 
талаптарына сэйкес келет!н (9.2.2, А.1 жэне А.4 карацыз) пероксидЫз (А.З 
карацыз) диэтил эфир1 (С2Н5ОС2Н5).

ECKEPTEIE Диэтил эфирш колдану KayinTi жагдайга экелу! мумюн. вцдеу, 
пайдалану жэне жоюга арналган тшсп каушаздж шараларын сактайды.
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К? СТ ИСО 8381-2009

5.6 Кдйнау аукымы 30 °С бастап 60 °С дешн болатын петролейн 
(кайнауы темен) эфир немесе эквивалент ретшде кайнау температурасы 
36 0 С болатын жэне бакылау сынатыныц талаптарына сэйкес келет! н пентан 
(СН3[СН2]зСН3) (9.2.2, А.1 жэне А.4 карацыз). Пентанды ерекше таза жэне 
TnicTi сапалы болгандыктан колдану усынылады.

5.7 Араласкан epiTKiuiTi колданар алдында диэтил эфир (5.5 карацыз) 
жэне петролейн эфир1 (5.6 карацыз) тец болтн  араластырады.

6 Аппаратура

ЕСКЕРТПЕ Осы эдш электрлш жабдьщта колданылатын ушпалы туганатын 
ер1ткаштерд1 колдануды косатындындан осындай epixKi штерд1 колдану кауштшшне 
катысты заннамалык актшерге сэйкес келуге тшс.

6.1 ОД мг дей1н есептеу ыктималдыты бар, 1 мг дешн дэлдпспен олшеу 
кабшетз болатын аналитикалык таразылар ГОСТ 24104 бойынша.

6.2 Майды шайтындаута арналтан кутыны устап турута кабшетп 
центрифуга (6.6 карацыз) жэне куты немесе сынауыктыц сырткы шетшен 
80 бастап 90 м/с2 дешнп радиалды удеу кезшде 500 мин'1 жылдамдыкпен 
айналуга кабшетп сынауык.

Центрифуганы колдану м1ндетт1 емес, 6ipaK усынылады (9.4.7 карацыз).
6.3 100 °С артык емес температурада конус тэр1зд1 кутыдан epiTKinrri 

жэне этанолды дистилляция немесе буландыруга немесе елшек немесе 
ыдыстан буландыруга арналган аппарат.

6.4 Жумысшы кещстште (102 ± 2) °С температураны устап туруга 
каб1летт1, тольщ ашылатын желдетюш люп болатын электрл1к KenTiprim 
пеш.

6.5 30 °С бастап 40 °С дешн, 40 °С бастап 60 °С дей1н жэне 60 °С бастап 
70 ° С дешнп температураны устайтын су моншасы.

6.6 Майды шайгындауга арналган Можонье т ш т  кутылаР ИСО 3889 
бойынша.

ECKEPTEIE Сондай-ак майды шайгындауга арналган сифон немесе шаю фитинг! л epi 
болатын тупкше колданылуы мумюн, 6ipaK процедура ерекшеленедг Баламалы 
процедура Б косымшасында келт1р1лген.

Майды шайгындауга арналган кутылаР колданылатын реактив эсер1не 
туспейт1н сапасы жогары тыгын немесе какпактармен (силикон резецкеден 
немесе политетрафлуороэтиленнен жасалган) жабдыкталуга тшс. Тыгын дар 
15 мин бойы кемшде 60 °С температурадагы суда болатын диэтил эфир1мен 
(5.5 карацыз) шайгындалуга, со дан кей1н суда салкындатылуга тшс.

6.7 Майды шайгындауга арналган кутыларга (немесе сынауыктарга) 
арналган т1рек (штатив) (6.6 карацыз).

6.8 Араласкан epiTKinrri колдануга жарамды шаю бeтeлкeci (5.7 
карацыз). Пластикальщ шаю бeтeлкeci колданылмайды.
4



ЦР СТ ИСО 8381-2009

6.9 Сыйымдылыгы 125 - 250 см3 дешнп кайнатуга арналган куты 
(табаны жалпак), сыйымдылыгы 250 см3 конус тэр1зд1 кутылар немесе металл 
ыдыстар сиякты майды жинауга арналган ыдыстар.

Егер металл ыдыс пайдаланылса, ол диаметр! 80 - 100 мм дешн жэне 
бшктш 50 мм, Ty6i жалпак тот баспайтын болаттан жасалуга тшс.

6.10 Teciri жок фарфор немесе кремний карбидшен жасалган (металл 
ыдысты пайдалану кезшде мшдетп емес) майсыз, кайнатуга арналган 
косалкы куралдар.

6.11 ГОСТ 1770 талаптарына сэйкес сыйымдылыгы 5 жэне 25 см3, 
олшегпн цилиндр немесе карастырылатын ошмге арналган баска да аппарат.

6.12 ГОСТ 29227 талаптарына сэйкес келетш сыйымдылыгы 10 см3 
градуирленген тамшуырлар.

6.13 Куты, сынауьщ немесе ыдыстарды устал туруга арналган металл 
кыскыштар.

6.14 ГОСТ 1770 талаптарына сэйкес келетш сыйымдылыгы 100 см3 6ip 
белпс! бар елшепш куты.

6.15 Белу багамы 1 мин болатын сагат.

7 Улгшерд1 ipiKTey

Улгшерд1 i p i K T e y  ГОСТ 26809 келпршген. Тыгын окщщ, сондай-ак 
тасымалдау жэне сактау кезшде ошм сапасы закымдал маган жэне езгермеген 
болу га Tnic.

Барлык суйыктарды, туткыр немесе ботка тэр^зд! зертханалык улг!лерд! 
2 °С жэне 6 °С аралыгындагы температурада улгшерда ipiicrey уакытынан 
процедураларды басталганга дешн сактайды. Зертханалык улг!лерд! 
процедура басталганга дешн 20 °С артык емес температурада жабылган 
банкаларда немесе бетелкелерде сактайды.

8 Сынак улгшерш дайындау

8.1 Суйык ешмдер1
Улпс! бар конте йн ер Д1 сшюп аударады. Со дан кей!н кымтау какцагы 

болатын еюнш! контейнерге тез арада куяды. BipiHmi контейнердщ 
кабыргалары мен шеттер1не жабыскан баска да курамдык бел!ктер екшнп 
контейнерге ауыстырылады. 1 ш!ндепс1 араластырылады, контейнер 
жабылады.

Кажет болган жагдайда жабылган улп 40 °С - 60 °С температурада су 
моншасында (6.5 карацыз) конденсацияланады. Контейнерд! эр 15 минут 
сайын алып cinKin туру керек. 2 саг еткеннен кешн контейнерд! алады, белме 
температурасына (20 °С бастап 25 0С дей1н) дешн апарады.

Кдкпагы немесе калпагын алады, курекшемен немесе шпательмен 
араластыра отырып, i mi ндепеш араластырады. Май болу кез^нде улп

5
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сыналмайды. Сынак улпсл араластырылады, кымталган какпакпен 
жабдыкталган екшнп контейнерге тыгыз салынады. Контейнер жабылады.

8.2 Тущыр немесе ботца тэр1зд1 ошмдер
УпптЫ бар контейнер ашылады жэне imiндеггст курекше немесе 

шпательмен араластырылады, сондай-ак жотарты жэне теменп кабаты 
араластындай етш контейнер айналады. Контейнердщ кабырталары мен 
шетше жабы скан май жэне баска да курауыштар сынак улпмен мукият 
араластырылады. Сынак улпсл кымталган какпакпен жабдыкталган екшнп 
контейнерге толыгымен ауыстырылады. Контейнер жабылады.

Кажет болган жагдайда жабык улп 30 °С бастап 40 °С дешн 
температурада су моншасында конденсацияланады. Контейнер алынады, 
салфеткамен суртед1 жэне ашады. Контейнер дщ i r n i H e  жабыскан барлык 
сынак улпсш кырады. Сынак улпсш улкен ыдыска салып, б1ркелю салмакка 
дешн мукият араластырылады. Сынак улпш кымталган какпакпен 
жабдыкталган улп yniiH екшнл контейнерге орналастырады. Контейнер 
жабылады.

8.3 КуРгаК ешмдер
УлпЫ бар контейнер д1 коп рет айналдырып, аударып, мукият 

орналастырады. Кажет болган жагдайда осы операцияны журпзу yuiiH 
сыйымдылыгы жеткшкп улп унпн кымталган контейнерге сэйкес келетш 
барлык сынак улпсш араластырады.

9 Ьакылауды отказу iopi i6i

ЕСКЕРТПЕ 1 Егер жинактыльщ шепн орындауды тексеру кажет етшсе (11.2), 9.1 - 
9.4 сэйкес еьа жеке аныкдама орындалады.

ЕСКЕРТПЕ 2 Сифон немесе шаю фитинг бетелкелермен майды шайгындау уш>н 
сынауыкды пайдаланатын тацдау процедурасы (6.6 ескертпеш карацыз) Б косымшасында 
келйршген.

9.1 Улгшщ жумысшы 6ojiiri
Сынак улпсш (8-бол 1мд1 карацыз) туткыр, ботка тэр1зд1 немесе кургак 

улгшер болса араластырумен немесе суйык ешмдер1 болса ynrici бар 
контейнер д1 мукият уш немесе торт рет айналдыра отырып араластырады.

1500 г - 10000 г дешнп сынак улпсш майды шайгындауга арналган 
кугыга (6.6 карацыз) тшсп 1,0 г -  1,5 г кургак затты 1 мг дешнп дэлдшпен 
араластырады.

Улгшщ жумысшы болшн майды шайгындауга арналган юнп кутыда 
араластырады.
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9.2 Бакылау сынактары
9.2.1 Эд1ске арналган бакылау сынагы
Бакылау сынагы б1рдей процедураны жэне б1рдей реактивт1 колдана 

отырып, 6 ip aK  Ю см3 суга (А.2 карацыз) 9.4.1 улгшщ ыдыраган (шашыраган) 
жумыс болшн ауыстыра отырып, 9.4 келыршген аньщтаумен б1рмезг1лде 
журпзшедт

Сынак yarmepi топтамасы унлн 6ip бакылау улпсш пайдалану кез1нде, 
олардыц арасындагы улг1лер б1рдей накты жагдайларга не болмауы мумюн, 
жеке сынак улгшершщ процедура нэтижелерш есептеу кез1нде бакылау 
KopceTKiniiH алу уш1н накты сэйкестж процедурасын камтамасыз ету керек.

Егер бакылау сынагында алынган керсетюш 1,0 мг артса, реактивтерд1 
тексеру керек (9.2.2 карацыз). 2,5 мг артык тузетулер сынак хаттамасында 
керсетшедт

9.2.2 Реактивтерге арналган бакылау сынагы
Реактив сапасын сынау уш1н 9.2.1 белпленген сиякты бакылау сынагын 

жург1зед1. Косымша 9.3 белпленген сиякты дайындалган майды жинауга 
арналган бос ыдыс колданылады. Реактивтер 1,0 мг артьщ тунба калдырмауга 
тшс (А.1 карацыз).

Егер реактив толык бакылау сынагыныц тунбасы 1,0 мг артык болса, 
сэйкесшше 100 см3 диэтил эфир1 (5.5 карацыз) жэне петролейн эфирш (5.6 
карацыз) жеке тазалаумен ер1т1нд1 тунбасын аныкгайды. 1,0 мг аспайтын 
накты тунба салмагын алу уш1н алдыцгы тармактагы сиякты бакылау 
максаттары унлн дайындалган майларды жинау уш1н бос ыдыс колданады.

EpiTKiniTep майда сакталатын ушпа заттарда болуы мумюн. Егер 
осындай заттардыц болуына нускау болса, 1 г сусыз сут майынан майды 
жинауга арналган ыдысты пайдалана отырып, эрб1р epmciin уш1н барлык 
реактивтерге арналган бакылау сынагы орындалады. Кджет болган жагдайда 
100 см3 epiTKinrre 1 г сусыз сут майыныц болуымен epiTKiniTi кайта 
тазартады. EpiTKinni тек кайта тазартканнан кешн колданады.

Бакылау сынагынан отпеген реактивтер жэне ерыюштер ауыстырылады 
немесе ерыюштер кайта тазартылады.

9.3 Майды жинауга арналган ыдысты дайындау
Майды жинауга арналган ыдыс (6.9 карацыз) пеште кайнату уттпн 

косалкы куралдармен 1 саг бойы кешэршедк

ЕСКЕРТПЕ Кдйнатуга арналган косалкы куралдар ер1тюштерд1 жуйел1 алып тастау 
Kesi нде бэсецдетш кайнатуга каб1летп, acipece, майды жинауга арналган ыдыс 
пайдаланылатын болса; егер металл ыдыс пайдаланылса, косалкы куралдардьщ 
колданылуы Mi ндетт1 емес.

Майды жинауга арналган ыдыс шацнан коргалады жэне (20 °С - 25 °С 
дешн) болме температурасына дешн (майды жинауга арналган шыны ыдыс 1 
саг, металл ыдыс кемшде 30 мин) сал кы н даты лад ы, со дан кешн елшенед1.
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Майды жинауга арналган ыдыстарды жеткшкп салкындату немесе 
катты салкындатуды болдырмау уипн десикаторда кою керек.

Майды жинауга арналган ыдыс устагыш комепмен таразыга койылады 
(6.13 карацыз), содан кешн 1,0 мг дешнп дэлд1кпен 0лшенед1.

ЕСКЕРТПЕ ¥стагышты колдану температураньщ езгеруше эсер етуш болдырмауга 
кабшетп.

9.4 Аныктама
9.4.1 Аныкгаманы кеш1кт1рмей жург1зед1. Майды шайгындауга арналган 

кутыдагы улпнщ жумысшы белшне 10 см3 - 11 см3 дешнп жалпы келем1н 
алу уннн кажетт1 болган кезде (65 ± 5) °С температурасы кез1нде 
кыздырылган су косады. Куты тубшен улпнщ жумыс белшш шаю уипн су 
колданылады. 40 °С - 60 °С температура кезшде су моншасында (6.5 карацыз) 
жещл кыздыра отырып, кутыны мукият улпнщ жумыс б о л т  толык майда 
болганга дешн шайкайды.

9.4.2 Майды шайгындауга арналган кутыда улпнщ майдаланган 
жумысшы белшндеп 2 см3 аммиак ертщ цсш  (5.2 карацыз) немесе 
аммиактыц (5.2 ескертпеш карацыз) айтарлыктай концентрацияланган 
ер1т1нд1с1н эквивалентт1 келем1н косады. Майды шайгындауга арналган 
кутыныц Kimi ыдысындагы жумысшы белтмен мукият араластырылады.

9.4.3 Майды шайгындауга арналган кутыны (65 ± 5) °С температурада су 
моншасында 1 5 - 2 0  мин жец1л с1лкей отырып (суйык ©шмдер болганда 
тацдап) кыздырады. 20 °С - 25 °С дей1нп белме температурасында агынды 
суда салкындатылады.

9.4.4 10 см3 этанол (см. 5.3) косады. Майды жинауга арналган куты 
шшдепсш кутыныц улкен жэне Kimi бeлiктepi арасында мукият 
араластырады. 2 тамшы Конго кызыл epiTiHfliciH косуды усынылады (5.4 
карацыз), содан кешн 20 °С - 25 °С дешнп белме температурасында агынды 
суда салкындатылады.

9.4.5 25 см3 диэтил 3(jmpi косылады (5.5 карацыз). Майды шайгындауга 
арналган кутыны сумей (6.6 карацыз) сщршген тыгынмен жабады, тураксыз 
эмульсия болмайтындай етш, 1 мин бойы кутыны жаксылап ciлкидi.

Майды шайгындауга арналган кутыны сшку кез1нде суйык улкен 
кутыдан Kimi кутыга агуын кезенд1 жiбepe отырып, кутыныц Kimi 6eniri 
жогары багытталатындай eTin, жатык турде устайды. К,ажет болган жагдайда 
белме температурасына дeйiн агынды суда кутыны салкындатады. Тыгын 
мен какпакты мукият алый тастайды жэне оны жэне куты мойнын 5.7 
бойынша аздаган мелшердеп араласкан epiTKimneH шаяды. Шаюга арналган 
су кутыга юретшдей eTin шаю бетелкеан колданады (6.8 карацыз).

9.4.6 25 см3 петролейн эфиpiн (5.6 карацыз) косады. Майды шайгындауга 
арналган кутыны сумей суланган тыгынмен кайта жабады. 9.4.5 белгшенген 
сиякты 30 с бойы кайта араластырылады.
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9.4.7 Майды шайгындауга ар налган кутыны 80 м/с2 бастап 90 м/с2 дешн 
радиалды удеу кезшде 1 мин бастап 5 мин дешн центрифуга аркылы 
ж1беред1. Центрифуга болмаган жагдайда (6.2 карацыз) жабык кутыны 
калкымалы белш таза болганга дешн жэне су кабатынан жецш белшгенге 
дешн кемшде 30 мин устагышта калдырады.

Кажет болган жагдайда болме температурага дешн агынды суда кутыны 
салкындатады.

9.4.8 Тыгынды мукият алады, майды шайгындауга арналган кутыны 
жэне оныц 1 шк{ бел i пн аздаган epmdin коспасымен шаяды (5.7 карацыз). 
Шаю суы кутыга агу уппн шаю бетелкесш колданады (6.8 карацыз).

Егер езара эрекет ету куты интерфейс (езара эрекет ету) тубшен темен 
болса, оны epiTKim сузпнпне мумкшдж берет! идей етш, куты (l-cypeiri 
карацыз) жанынан суды мукият коса отырып, осы децгей устше котередг

ЕСКЕРТПЕ 1 жэне 2 суреттерде ИСО 3889 бойынша майды шайгындауга арналган 
кутынын 3 тишшц oipeyi келт1р1лген,

9.4.9 Майды жинауга арналган кутыны юни бол1пнен устайды жэне 
кайнатуга арналган жэнпкте немесе конус тэр^зд! кутыда (металл ыдыс болса 
м1ндетт1 емес) кайнатуга арналган косалкы куралдармен усталатын майды 
жинауга арналган ыдыста дайындалган калкымалы кабатты мукият куяды. 
Су кабатыныц теплу1н болдырмайды (2-cyperri карацыз).

9.4.10 Майды жинауга арналган кутыныц сырткы мойнын аздаган 
e p i T K i m  коспасымен шаяды (5.7 карацыз). Шаюга арналган су майды жинауга 
арналган ыдыста жиналады.

Араласкан ерыюш майды жинауга арналган кутыныц сырткы жагына 
куйылмауга арналган сактандыру шараларын кабылдау керек. 9.4.14 
белгшенген сиякды тазарту немесе булау аркылы e p i T K i n i  немесе оныц 
белшш алып тастау усынылады.

9.4.11 Майды шайгындауга арналган куты iiHme 5 см3 этанол (5.3 
карацыз) косады. Этанол комепмен куты мойнын шаяды жэне 9.4.4 
белгшенген сиякгы араластырады.

9.4.12 EKiHnii рет шайгындау 9.4.5 -  9.4.9 коса алганда кайталау 
операциялармен етюзшед1. 25 см3 орнына 15 см3 диэтил эфирш (5.5 карацыз) 
жэне 15 см3 петролейн эфирен (5.6 карацыз) пайдаланады. Диэтил эфирен 
колдана отырып, сондай-ак майды шайгындауга арналган куты мойныныц 
iniKi кабыргасын шаяды.

Цажет болган жагдайда ер таш п  толык соцгы куюды (2-cypeTri 
карацыз) жещлдету ymiH куты жанына суды мукият коса отырып (1-суретп 
карацыз) куты стержеш ортасындагы езара эрекет децгешн акырындап 
кетереда.
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1 -  ерйташ; 2 - интерфейс (езара 
эрекет); 3 -  су кабаты; а -  екшпп 

жэне упинпп шайгындау кезшде; b -  
6ipiHini шайгындау кезшде

1 - интерфейс (езара эрекет);
2 -  су кдбаты; а - екшпп жэне уценил 

шайгындау кезшде; b - 6ipiHini 
шайгындау кезшде

1-сурет -  Куйганга дейш 2-сурет -  Куйганнан кейш

9.4.13 9.4.5 - 9.4.9 белгшенген операцияларды этанол коспай кайта 
кайталап, ушшпп шайгандауды етюзедг Тек 15 см3 диэтил эфирш (5.5 
карацыз) жэне 15 см3 петролейн эфирш (5.6 карацыз) кайта пайдаланады. 
Диэтил эфир1 кез1нде майды шайгындауга арналган куты мойныныц ш ш  
жагын кайта шаяды.

Кджет болган жагдайда ер1тк1шт1 тольщ соцгы куюды (2-cyperri 
карацыз) жец1лдету упин куты жанына суды мукият коса отырып (1-cyperri 
карацыз), куты стержен1 ортасындагы езара эрекет децгешн акырындап 
кетеред1.

ЕСКЕРТПЕ Ушшпн шайгындау салмакдык; улей (кургак; заттыц) 5 % кем майы 
болатьш ешмдер1 ушш руксат exmyi мумкш.

9.4.14 Майды жинауга арналган ыдыстан ерггкшт (этанолды коса) 
мумкщщпнше толыгымен конус тэр1зд1 куты аркылы тазарту немесе 
кайнатуга арналган немесе елшек не ьщысты (6.3 карацыз) пайдалану кезшде 
буландыру аркылы алып тастайды. Конус тэр1зд1 куты мойныныц innd жагын 
араласкан ерггюштщ (5.7 карацыз) аздаган молшер1мен тазартуды бастар 
алдында шаяды.

9.4.15 Ерггюш буын ушыру ушш 6ip жагына орналаскан конус тэр1зд1 
куты бар немесе кайнатуга арналган, майды жинауга арналган ыдысты 102 °С 
температурада кешэргш шкафта 1 саг бойы кыздырады. Майды жинауга 
арналган ыдысты пештен алады жэне май тазалыгын тексередг
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Егер май болмаса, майды жинауга арналган ыдыс шацныц тусушен 
коргалады жэне таразы белме температурасына дешн (майды жинауга 
арналган шыны ыдыс, кемшде 1 саг, металл ыдыс кемшде 30 мин) 
салкын даты лады.

Майды жинауга арналган ыдысты елшер алдында суртпейдг Майды 
жинауга арналган ыдысты таразыга орналастырар алдында устагыш 
пайдаланады (6.13 карацыз). Майды жинауга арналган ыдыс 1,0 мг дешнп 
дэлдшпен елшенедг

9.4.16 Ерыюш буы ушыру унпн 6ip жагына орналаскан кайнату немесе 
конус тэр1зд1 куты болатын майды жинауга арналган ыдысты 102 °С 
температурада кепырпш шкафта 1 саг бойы кыздырады. Салкындатып жэне 
9.4.15 белгшенген сиякты кайта елшенедг Кджет болган жагдайда майды 
жинауга арналган ыдыстыц салмагы 1,0 мг немесе одан кем болганша 
азайганга дей1н немесе ею т1збект1 елшеулер арасында артканга дей1н 
кыздыруды жэне елшеу процедурасын кайталайды. Минималды салмагы 
майды жинауга арналган ыдыстыц жэне шайгындау заттыц салмагы сиякты 
жазылады.

10 Нэтижелерд1 ондеу

10.1 Улгшщ салмактьщ улею пайызда ернектелген Wf майдыц курамы 
(1) формула бойынша есептелед1:

(т, -  пи )-{т^ — т ,) /1Чw f = ^ ----- 2J v 3---- — xlOO, (1)
m0

мундагы m0 -  жумысшы бел1кт1ц салмагы (9.1 карацыз), г;
mi - 9.4.16 аньщталган майды жинауга арналган ыдыстыц жэне 

шайгындау заттыц салмагы, г;
m2 - майды жинауга арналган дайындалган ыдыстыц салмагы (9.3 

карацыз), г;
ш3 - бакылау сынагында жэне 9.4.16 аныкталган шайгындалган заттарда 

майды жинауга арналган ыдыстыц салмагы, г;
ш4 - бакылау сынагында (9.2 карацыз) пайдаланылган майды (9.3 

карацыз) жинауга арналган ыдыстыц салмагы, г.
10.2 Нэтиже ею ондыкка дешн децгелектенед1.

11 ДэлдМ

11.1 Зертханааралык сынак
Зертханааралык сынак белшектер1 ГОСТ ИСО 5725-1, 

ГОСТ ИСО 5725-2, ГОСТ ИСО 5725-3, ГОСТ ИСО 5725-4, 
ГОСТ ИСО 5725-5, ГОСТ ИСО 5725-6 сэйкес.
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Жинактылык пен ещцр1мдшк nieri керсетюштер1 95 % сешмдшк 
ыктималга сэйкес келед1 жэне келпргещц есептемегенде концентрация 
аукымына жэне матрицаларта колданылмайды.

11.2 Жинактылыгы
Ею тэуелЫз 6ipni к сынак нэтижелер1 арасындаты абсолютах

айырмашылыгы, б1рдей сынак материалында 6ip зертханада, 6ip жабдьщты 
колданып, 6ip оператор кыска уакыт аралытында, 6ip эд1СТ1 пайдалану 
аркылы алынтан, мына мэндерден Караганда 5 % жагдайдан артылмауга тшс:

- 0,05 % суйык ешмдер1 ушш;
- 0,01 % майдыц курамы < 5 % салмактык улесл ешмдер! уш^н;
- 0,2 % майдыц курамы салмактык улесл 5 % артык ешмдер уш1н.
11.3 0нд1р1мдшп
Ею тэуелс1з жеке сынак нэтижелер1 арасындаты абсолютах

айырмашылыгы, б1рдей сынак материалында эр турл1 зертханада, эр турл1 
жабдьщты колданып, эр турл1 оператор кыска уакыт аралыгында, эр турл1 
эд1ст1 пайдалану аркылы алынган, мына мэндерден Караганда 5 % жагдайдан 
артылмауга тшс:

- 0,1 % суйьщ ешмдер1 ушш;
- 0,2 % майдыц курамы < 5 % салмактык улес1 ен1мдер1 ушш;
- 0,4 % майдыц курамы салмактык улеЫ 5 % артык ешмдер ушш.

12 Сынак; нэтижелерш рэамдеу

Сынак хаттамасында мынадай акцарат болуга тшс:
а) улпн1 тольщ сэйкестенд1руге кажета акцарат;
б) улгшерд1 ipixTey эд1сл;
в) сынау эд1сше, сондай-ак осы стандартка пайдаланылатын сштеме;
г) осы стандартта белпленбеген немесе сынак нэтижесше эсер ету1 

мумюн инцидент белшектер1 орнына Mi ндета емес саналатын барлык 
жумысшы белшектер;

д) егер керсетюш 2,5 мг артьщ болса, осы эдш уш1н бакылау сынагында 
алынтан болатын барлык енпзшген тузетулер;

е) алынтан сынак нэтижелер1 немесе жаньщтылытын тексерген жагдайда 
соцты келтлр1лген нэтиже.
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Процедура бойынша ескертпелер

А.1 Реактивтерд1 тексеруге арналган бакылау сынагы (9.2.2 карацыз).
Осы бакылау сынагы нда салмагын бакылауга арналган майды жинауга 

арналган ыдыс таразылык болменщ атмосфералык жагдайындагы немесе 
реактив сыгындысында ушпайтын заттардыц болуын жэне болмауын 
керсетуге тшс май жинайтын ыдыстыц жылу эсершщ езгеруш тексеру ушш 
ко л даны луга тшс. Май жинауга арналган ыдысты ею тостаганды таразымен 
елшеу жагдайында карсы салмакты ыдыс ретшде колдануга тшс.

Эйтпесе, бакылау сынагы ушш пайдаланатын майды жинауга арналган 
ыдыстыц салмагын тексеру кезшде бакылау максаттары ушш майды жинауга 
арналган ыдыс [(т3 -т 4У[ (10.1 караныз) косылган салмагыныц ауыткуын 
ескеру керек. Осылайша, бакылау максаттары уш1н майды жинауга арналган 
ыдыс салмагында накты езгерштер уш1н тузетшген майды жинауга арналган 
ыдыстыц накты езгерштер 1,0 мг артьщ салмакта артуын керсетпеуге тшс.

Оте сирек ерыюште майда берш сакталып калатын ушпа заттары болуы 
мумюн. Егер ол осындай заттыц болуы керсетюпй болып табылса, 1 г жаца 
сусыз сут майы болатын май жинайтын ыдысты пайдаланып, бакылау 
сынагын орындау керек. Кажет болган жагдайда 100 см3 ерггюште 1 г сусыз 
сут майыныц болуымен еры ю нт тазалау керек. Ертанги  кайта 
тазартылганнан кешн уакытша пайдаланады.

А.2 Bip уакытта аньщтаумен журпзшетш бакылау сынагы (9.2.1 
карацыз)

Bip уакытта аныкгаумен орындалган бакылау сынакгары кез^нде 
алынган мэндер реактивтерден шыгарылган ушатын заттардыц болуына жэне 
таразылык белменщ атмосфералык жагдайындагы кез келген 03repicTepi 
кез1нде май жинайтын ыдыс мен ею олшемде олшеуге арналган таразылык 
белме арасындагы температуралык айырмашылык кез1нде де жумысшы 
бел1ктен шайгындалатын заттардыц 6ipiicripmreH салмагына 6ipiicripmreH 
салмакка тузетуге мумюндж беред1 (9.4.16 жэне 9.3 карацыз).

Крлайлы жагдай кез^ндеп (бакылау сынактары кез1ндеп теменп мэш, 
елшеуге арналган зертхананыц туракты температурасы, май жинайтын 
ыдыска арналган жеткшки салкындату уакыты) мэн1 кем1нде 1,0 мг 
курайды. 2,5 мг дешн мэнд! жогарылатуга болады. Тузеткеннен кешн 
деректер мэш уш1н нэтиже накты болады. 2,5 мг коп мэнге тузету енпзсе, 
онда бер^лген нэтиже сынак хаттамасында корсет^луге raic (12-бел1мда 
карацыз).

Егер осы бакылау сынагында алынган мэш туракты 1,0 мг артса, онда 
реактивтер, егер соцгы кезде тексеру етк1збеген жагдайда, туракты
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тексершуге тшс. Кез келген таза емес реактив немесе реактивтер 
ауыстырылута немесе тазартылута тшс (9.2.2 жэне А.1 карацыз).

А.З Пероксидтердщ болуына сынау (тотьщ)
Пероксидтщ болуына сынак журпзу унпн 100 г/дм3 калий иодиды 1 см3 

жаца дайындалган ертндюш алдын ала эфирмен жуылган шыны тыгын бар 
Kimi цилиндрдеп 10 см3 диэтил эфирше (5.5 карацыз) косады. Цилиндрд1 
сшкш, 1 мин бойы тунып турута мумк1нд1к бередг Диэтил эфир1 кабатында 
сары туе болмауга тшс.

Пероскидтщ болуына баска да тшеы сынау эддстерш колданута руксат 
етшедг

Диэтил эфир1ндег1 пероксидтщ болмауын камтамасыз ету уш1н жэне осы 
калыпты устап туру уш1н диэтил эфир1н кем1нде колданар алдында алдын ала 
3 кун бурын был ай ецдеу керек:

- мырыш катазын литр диэтил эфир1не шамамен 8 000 мм2 мырыш 
катазын пайдалана отырып, диэтил эфир1 куйылган елшем1 бетелке келемшщ 
жартылай елшемд1 жолакка кеседу

пайдалануды бастар алдында фольга жолагын 1 литр 
концентрацияланган (98 % салмактык yneci) куюрт кынщылыныц (II) 
(СиБОубНгО) 10 г мыс сульфаты пентагидраты болатын ертщ цге 1 мин 
жуктейдг Жолакты мукият, абайлап шаю керек, ылгал мыс косылган 
(мыспен жабылган) жолакты эфир куйылган бетелкеге салады жэне жолакты 
бетелкеге калдырады.

Аньщтама нэтижелер1не эсер етпейт1н жагдайда баска да эддстерд1 
колдануга руксат етшедт

А.4 Курамында антиоксиданты болатын диэтил эфир1
Курамында килограмына шамамен 1 мг антиоксиданты болатын диэтил 

эфир1 майды аныктау уш1н, кейб1р елдерде сатылымга руксат етэлген. Осы 
курам стандарттык максаттар уш1н оныц колданылуын алып тастамайды.

Баска елдерде антиоксиданттердщ курамы айтарлыктай жогары болатын 
диэтил эфиру мысалы, 7 мг/кг дешн сатуга руксат етшген.

Осындай эфир антиоксидант тунбасына салдарынан жуйел1 ауыткуларды 
тузету уш1н аныктаумен 6ip уакытта журпзет1н м1ндетт1 бакылау сынагын 
жург1зумен стандарттык аныктамалар уш1н колданылады. Стандарттык 
максаттар уш1н, осындай диэтил эфирш колданар алдында унем1 тазартылуга 
тшс.

А.5 Этанол
Метанол косу аркылы баскаша жарамсызданган этанол жарамсызданган 

курал аньщтама нэтижелер1не эсер етпеген жагдайда колданыла алады.
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Сифон жэне фитингШ шаю ботелкелермен майды шайгындау уинн 
сынауык колданылган балама процедура

Б.1 Жалпы ережелер
Сифон фитинплер1мен немесе шаюга арналган фитингшермен майды 

шайгындау уинн сынауыктарды колдану кезшде осы косымшада белгшенген 
процедура пайдаланылады. Сынауыктарды 6.6 куты ушш белгшенген сиякты 
(мысал ретшде Б.1 суреп н карацыз) сапасы жаксы немесе тыгынмен 
(какцакцен) камтамасыз ету керек.

Б.2 Процедура
Б.2.1 Сынак улпсш дайындау
8-бол 1 мд1 карацыз
Б. 2.2 Жумысшы бол ж
Майды шайгындау ушш сынауыктарды колданып, 9.1 белгшенген 

сиякты жалгастырады (6.6 ескертпеш жэне Б.1 суретш карацыз).
Жумысшы бел ж майды шайгындауга арналган сынауык туб1не 

мумкшдшнше толтырып жетюзшедг
Б.2.3 Бакылау сынагы
9.2 жэне А.2 карацыз.
Б.2.4 Майды жинауга арналган ыдысты дайындау
9.3 карацыз
Б.2.5 Аньщтау
Б.2.5.1 Аньщтауды тез арада журпзу керек.
Кажет болган жагдайда 10-11 см3 дешнп жалпы колем алу уш^н майды 

шайгындау (Б.2.2 карацыз) ушш сынауыктагы жумысшы бол^пне (65 ± 5) °С 
температура кез1нде алдын ала кыздырылган суды косады. Сынауык 
туб1ндег1 жумысшы бел1кп шаю ушш су колданылады. Жумыс болшн толык 
усактаганга дей1н 40 °С бастап 60 °С дей1нп температурада усталатын су 
моншасында (6.5 карацыз) акырын кыздыра отырып мукият сшкидг

Б.2.5.2 Майды шайгындауга арналган сынауыктагы жумысшы бел1пне 
2 см3 аммиак ертщ цш  (5.2 карацыз) немесе айгарлыкгай 
концентрацияланган аммиак ертнд1с1н1ц (5.2 ескертпеш карацыз) баламалы 
epiriHniciH косады. Майды шайгындауга арналган сынауык тубшде алдын ала 
ецделген жумысшы болжпен мукият араластырылады.

Б.2.5.3 Сынауыкты 65 °С дешнп температурада су моншасында 15 мин 
бастап 20 мин дешн арасында шайкап кыздырады (суйык ошмдер болса, 
мшдетп емес). Болме температурага дешн агынды суда салкын даты лады.

Б.2.5.4 10 см3 этанол косады (5.3 карацыз). Майды шайгындауга
арналган сынауык тубшдеп коспасымен мукият араластырылады. 2 тамшы 
Конго кызыл ертндосш косуды усынылады (5.4 карацыз).
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0лшемдер1 миллиметрмен бершген 
D im ers  ons in millimetres

Dint. 26 ±1 #ht. 26 ±1

а) сифон ф итинпа болатын б) шаю ф итинпа болатын
а -  ф итинпа болатын деигейге деш нп колем (105 ± 5) см3 жылжыды; b -  кабырта 

калындыты (1,5 ± 0,5) мм.
Б.1 - cypeTi Майды шайгындауга арналган сынауык; улпа

Б.2.5.5 25 см3 диэтил эфирш (5.5 карацыз) косады. Майды шайтындаута 
арналтан тытынды суда сулантан тытынмен немесе сумей ылталдандырылтан 
(6.6 карацыз) баска материалдан жасалтан тытынмен сынауыкды жабады. 
Туракты эмульсия туын болдырмау у™11 1 мин бойы кайталанатын 
козталыспеп тытынды жаксылап сшку керек. Кажет болтан жагдайда 
сыпауыкты атынды суда салкындатады. Тыгын мен какпакды муки яг алады 
жэне оны жэне сынауык мойнын аздатан араласкан ерыкпн мелшер^мен
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шаяды (5.7 карацыз). Шаю ботелкесш (6.8 карацыз) шайынды су сынауыкка 
агатындай етш колданады.

Б.2.5.6 25 см3 петролейн эфирш (5.6 карацыз) косады. Майды 
шайгындауга арналган сынауыкты кайта ылгандандырылган тыгынмен 
немесе какпакпен (суга жуктеу комепмен) жабады. Сынауыкты 2.5.5 
келпршгендей 30 с бойы жаксылап сшкидг

Б.2.5.7 Жабык сынауыкты 80 м/с2 бастап 90 м/с2 дешн радиалды удеу 
кезшде 1 мин бастап 5 минутка дешн майды шайгындауга арналган 
центрифуга аркылы етюзедг Егер центрифуга кол жепмЫз болса (6.2 
карацыз), жабык сынауыкты калкымалы кабаты таза болганга дешн жэне су 
кабатынан белшбешнше кемшде 30 мин бойы штативте (6.7 карацыз) 
тундырады.

Кажет болган жагдайда сынауыкты 18 °С бастап 23 °С дешнп 
температурага дешн агынды суда салкындатады.

Б.2.5.8 Тыгын мен какпакты мукият алады жэне оны жэне сынауык 
мойнын аздаган араласкан epincini мелшер1мен шаяды (5.7 карацыз). Шаю 
ботелкесш (6.8 карацыз) шайынды су сынауыкка агатындай етш колданады.

Б.2.5.9 Майды шайгындауга арналган сынауыкга сифон фитинп немесе 
шаю фитин пн орнатады. Фитингтщ i u i K i  узын бел1пн ж1беру сацылауы 
кабаттар арасындагы интерфейс1нен 4 мм жогары болганга дей1н алга 
козгайды. Фитингтщ inш  бол1п майды шайгындауга арналган сынауык 
осыне параллель болуга raic.

Кайнау немесе конус тэр1зд1 куты (металл ыдыс уш^н М1ндетт1 емес) 
кез1нде кайнатуга арналган косалкы куралы болатын майды шайгындауга 
арналган сынауыктан (9.3 карацыз) калкымалы кабатын мукцят орнын 
ауыстырады. Су кабатыныц кайта куйылуын болдырмау керек. Фитингтщ 
сыртка шыгарылатын отюзпш1н майды шайгындауга арналган ыдыска 
шайынды суды жинай отырып, аздаган ерыюш молшер^мен шаяды.

ЕСКЕРТПЕ Калкымалы кабат майды шайгындауга арналган сынауыкдан 
ыгыстырылуы мумюн, мысалы, кысымды колдануга арналган к;ыск;а стерженьге бектлген 
резецке куты аркылы.

Б.2.5.10 Фитинг майды шайгындауга арналган сынауык мойнынан 
босатылады. Фитинг жещл кетершд! жэне imici узын бол^кпц томенп жагы 
аздаган араласкан epiTicim мелшер1мен шайылады (5.7 карацыз).

Ж1беред1 жэне фитинп'Hi кайта орнатады жэне майды жинауга арналган 
ыдыска шайынды суды кайта куяды.

Фитингтщ сыртка шыгарылатын втюзпшш, майды шайгындауга 
арналган ыдыска шайынды суды жинай отырып, аздаган epinciin мвлшер1мен 
кайта шаяды.

9.4.14 белгшенген сиякгы тазарту немесе буландыру аркылы майды 
жинауга арналган ыдыстан epiTKimri немесе оныц бол1пн алып тастауга 
руксат етшед1.
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Б.2.5.11 Фитинпш мойыннан кайта босатады. Фитинпш жещл кетерш 
жэне 5 см3 этанолды майды шайгындауга ар налган сынаук курамына косады. 
Фитингтщ iniKi узын жагын шаю уинн этанол колданады. Б.2.5.4 сипатталган 
сиякды араластырады.

Б.2.5.12 Б.2.5.5-Б.2.5.10 сипатталган кайталау операциялары кемепмен 
кайта шайгындау етюзшедг 25 см3 орнына 15 см3 диэтил эфирш (5.5 
караныз) жэне 15 см3 петролейн эфирен (5.6 караныз) пайдаланады. Диэтил 
эфирш колдана отырып, алдыцгы шайгындаудан кешн майды шайгындауга 
арналган сынауыкдан фитинпш алу кезшде фитингшщ innd узын белшш 
шаяды.

Б.2.5.13 Б.2.5.5 -  Б.2.5.10 келт1ршген операцияларды кайталай отырып, 
этанол коспай, ушшнп шайгындауды отюзеда. 15 см3 диэтил эфирш жэне 
15 см3 петролейн эфирш кайта пайдаланады. Диэтил эфир! аркылы Б.2.5.12 
келырген сиякды фитины нщ iimci узын б о л т  и шаяды.

ЕСКЕРТПЕ YiniHini шайгындау кургак; заттьщ непзшде май курамыньщ салмактьщ 
улесл 5 % кем болатын ешмдер ушш мшдетп емес.

Б.2.5.14 9.4.14-9.4.16 белгшенген сиякды жалгастырады.

18



К? СТ ИСО 8381-2009

ЭОЖ 637.144:637.041:543.557:637.071:071:543:006.354(574)
МСЖ 67.100.99

Тушщц сездер: сут непзшдеп балалар тагамы ешмдер1, кургак зат, майдыц 
курамы, шайгындау, ертнду реактив, тазарту, майды шайгындауга арналган 
ыдыс, буландыру
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Ескертулер ушт
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ISO 8381:2008 Milk-based infant foods -  Determination of fat content -  
Gravimetric method (Reference method) (Продукты детского питания на основе 
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«Требования к безопасности молока и молочной продукции»

5 СРОК ПЕРВОЙ ПРОВЕРКИ 
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Информация об изменениях к настоящему стандарту публикуется в ежегодно 
издаваемом информационном указателе «Нормативные документы по стандартизации», 
а текст изменений и поправок -  в ежемесячно издаваемых информационных указателях 
«Государственные стандарты». В случае пересмотра (замены) или отмены настоящего 
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2014 год 
5 лет

Настоящий стандарт не может быть полностью или частично 
воспроизведен, тиражирован и распространен в качестве официального 
издания без разрешения Комитета по техническому регулированию и 
метрологии Министерства индустрии и торговли Республики Казахстан
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СТ РК ИСО 8381-2009

ГОСУДАРСТВЕННЫЙ СТАНДАРТ РЕСПУБЛИКИ КАЗАХСТАН

ПРОДУКТЫ ДЕТСКОГО ПИТАНИЯ НА ОСНОВЕ МОЛОКА

Определение содержания жира 
Гравиметрический метод (контрольный метод)

Дата введения 2010-07-01

1 Область применения

Настоящий стандарт устанавливает гравиметрический (контрольный) 
метод определения содержания жиров в продуктах детского питания на 
основе молока.

Метод применим к продуктам детского питания на основе жидкого, 
концентрированного и сухого молока с массовой долей сухого вещества 
(крахмал, декстрин, овощи и мясо) не более 5 %.

ПРИМЕЧАНИЕ Мальтодекстрины без декстринов с высокой молекулярной массой, 
часто присутствующие в детском питании, не нарушают экстракции Роуз-Готлиб, даже 
при их наличии в высоких концентрациях.

Настоящий метод неприменим к продукции, которая не растворяется 
полностью в аммиаке, из-за наличия крахмала или декстрина при массовой 
доле более нескольких процентов или при наличии твердых кусочков. Метод 
также неприменим к продукции, содержащей свободные жирные кислоты в 
значительных количествах. Результаты, полученные для этих продуктов, 
слишком низкие.

ПРИМЕЧАНИЕ 1 Для таких продуктов применяется метод, использующий принцип 
Вейбула Бернтропа по СТ РК ИСО 8262-1.

ПРИМЕЧАНИЕ 2 При применении настоящего стандарта используются опасные 
материалы, операции и оборудование. Настоящий стандарт не ставит цели охватить все 
проблемы безопасности, связанные с его применением. Ответственность за обеспечение 
безопасности и здоровья и определение применимости регулятивных ограничений до 
начала применения возлагается на пользователя настоящего стандарта.

2 Нормативные ссылки

Для применения настоящего стандарта необходимы следующие 
ссылочные нормативные документы:

Издание официальное
1
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СТ РК 1.9-2007 Государственная система технического регулирования 
Республики Казахстан. Порядок применения международных, региональных 
и национальных стандартов иностранных государств, других нормативных 
документов по стандартизации в Республике Казахстан.

СТ РК ИСО 8262-1-2009 Продукты молочные и пищевые продукты на 
основе молока. Определение содержания жира гравиметрическим методом 
Вейбулла-Бернтропа (контрольный метод). Часть 1. Продукты детского 
питания.

ГОСТ 1770-74 Посуда мерная лабораторная стеклянная. Цилиндры, 
мензурки, колбы, пробирки. Общие технические условия.

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

ГОСТ ИСО 5725-2-2003 Точность (правильность и прецизионность) 
методов и результатов измерений. Часть 2. Основной метод определения 
повторяемости и воспроизводимости стандартного метода измерения.

ГОСТ ИСО 5725-3-2003 Точность (правильность и прецизионность) 
методов и результатов измерений. Часть 3. Промежуточные показатели 
прецизионности стандартного метода измерения.

ГОСТ ИСО 5725-4-2003 Точность (правильность и прецизионность) 
методов и результатов измерений. Часть 4. Основные методы определения 
правильности стандартного метода измерений.

ГОСТ ИСО 5725-5-2003 Точность (правильность и прецизионность) 
методов и результатов измерений. Часть 5. Альтернативные методы 
определения прецизионности стандартного метода измерений.

ГОСТ ИСО 5725-6-2003 Точность (правильность и прецизионность) 
методов и результатов измерений. Часть 6. Использование значений 
точности на практике.

ГОСТ 6709-72 Вода дистиллированная. Технические условия.
ГОСТ 24104-2001 Весы лабораторные. Общие технические требования.
ГОСТ 26809-86 Молоко и молочные продукты. Правила приемки, 

методы отбора и подготовка проб к анализу.
ГОСТ 29227-91 Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки 

градуированные. Часть 1. Общие требования.
ИСО 3889 Молоко и молочные продукты. Технические условия для 

колбы типа Можонье для экстрагирования жиров.*

* применяется в соответствии с СТ РК 1.9.
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ПРИМЕЧАНИЕ При пользовании настоящим стандартом целесообразно проверить 
действие ссылочных стандартов и классификаторов по ежегодно издаваемому 
информационному указателю «Указатель нормативных документов по стандартизации» 
по состоянию на текущий год и соответствующим ежемесячно издаваемым 
информационным указателям, опубликованным в текущем году. Если ссылочный 
документ заменен (изменен), то при пользовании настоящим стандартом следует 
руководствоваться замененным (измененным) документом. Если ссылочный документ 
отменен без замены, то положение, в котором дана ссылка на него, применяется в части, 
не затрагивающей эту ссылку.

3 Термины и определения

В настоящем стандарте применяется следующий термин с 
соответствующим определением:

3.1 Содержание жиров в молоке: Массовая доля веществ, определенная 
по процедуре, изложенной в настоящем стандарте.

ПРИМЕЧАНИЕ Содержание жиров выражается в процентах массовой доли.

4 Сущность метода

Раствор спиртового экстракта аммиака рабочей части экстрагируется с 
диэтиловым эфиром и петролейным (низкокипящим) эфиром. Растворители 
удаляются при дистилляции или выпаривании. Определяется масса 
экстрагируемых веществ.

5 Реактивы

5.1 Применяются только реактивы признанной аналитической степени 
(класса), если не обусловлено иначе, и только дистиллированная или 
деминерализованная вода или вода эквивалентной чистоты по ГОСТ 6709.

Реактивы не должны оставлять заметного осадка при проведении 
определения методом, установленным в 9.2.2.

5.2 Раствор аммиака, содержащий массовую долю NH 3 приблизительно 
25 % (р2о= 910 г/дм3).

ПРИМЕЧАНИЕ Если раствор аммиака такой концентрации недоступен, можно 
использовать более концентрированный раствор известной концентрации (см. 9.4.2).

5.3 Этанол (С2Н5ОН) или этанол, денатурированный метанолом, 
содержащий объемную долю этанола, по меньшей мере, 94 %. (см. А.5).

5.4 Раствор конго красного (конгорот). Растворяют 1 г конго красного 
(СзгНггИбПагОбЗг) в воде в мерной колбе с одной меткой вместимостью 
100 см3 (см. 6.14). Доводят до метки водой.

3
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ПРИМЕЧАНИЕ Применение настоящего раствора, позволяющего ясно видеть 
взаимодействие между растворителем и водными слоями, выборочно (см. 9.4.4). Другие 
водные индикаторные растворы могут применяться при условии, что они не повлияют на 
результат определения.

5.5 Диэтиловый эфир (С2Н5ОС2Н5), без пероксидов (см. А.З), 
содержащий не более 2  мг/кг антиоксидантов и соответствующий 
требованиям контрольного испытания (см. 9.2.2, А.1 и А.4).

ПРИМЕЧАНИЕ Применение диэтилового эфира может привести к опасным 
ситуациям. Соблюдают действующие меры безопасности для обработки, использования и 
уничтожения.

5.6 Петролейный (низкокипящий) эфир, с диапазоном кипения от 30 °С 
до 60 °С или в качестве эквивалента, пентан (СН3[СН2]зСН3) с температурой 
кипения 36 °С, и соответствующий требованиям контрольного испытания 
(См. 9.2.2, А.1 и А.4). Применение пентана рекомендовано вследствие его 
особой чистоты и соответствующего качества.

5.7 Смешанный растворитель: перед применением смешивают равные 
части диэтилового эфира (см. 5.5) и петролейного эфира (см. 5.6).

6 Аппаратура

ПРИМЕЧАНИЕ Вследствие того, что данный метод включает применение летучих 
воспламеняемых растворителей, применяемое электрическое оборудование должно 
соответствовать законодательным актам, относительно опасности применения таких 
растворителей.

6.1 Аналитические весы по ГОСТ 24104, способные взвешивать с 
точностью до 1 мг, с возможностью считывания до 0 , 1  мг.

6.2 Центрифуга, способная удерживать колбы для экстракции жиров или 
пробирок (см. 6 .6 ) и способная вращаться со скоростью 500 мин' 1 при 
радиальном ускорении от 80 до 90 м/с2 у внешнего края колб или пробирок.

Применение центрифуги необязательно, но рекомендовано (см. 9.4.7).
6.3 Аппарат для дистилляции или испарения, для дистилляции 

растворителей и этанола из конических колб, или выпаривания из мензурки 
или посуды (см. 9.4.14) при температуре не более 100 °С.

6.4 Сушильная печь, электрическая, с полностью открытым 
вентиляционным люком, способная поддерживать температуру (102 ± 2) °С в 
рабочем пространстве.

6.5 Водяные бани, способные поддерживать температуру от 30 °С до 
40 °С, от 40 °С до 60 °С, и от 60 °С до 70 °С.

6 . 6  Колбы типа Можонье для экстрагирования жиров по ИСО 3889.

ПРИМЕЧАНИЕ Также возможно применение трубок для экстрагирования жиров, с 
сифоновыми или промывающими фитингами, но процедура отличается. Альтернативная 
процедура приведена в Приложении Б.
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Колбы для экстрагирования жиров должны быть оснащены 
высококачественными пробками или затычками (из силиконовой резины или 
политетрафлуороэтилена), не подвергающиеся влиянию применяемого 
реактива. Пробки должны экстрагироваться диэтиловым эфиром (см. 5.5), 
находиться в воде при температуре не менее 60 °С в течение 15 мин, затем 
охлаждаться в воде.

6.7 Стойка (штатив) для колб (или пробирок) для экстрагирования жиров 
(см. 6.6).

6.8 Промывочный бутыль, пригодный для применения со смешанным 
растворителем (см. 5.7) Пластиковые промывочные бутыли не применяются.

6.9 Сосуды для сбора жиров, такие как колбы для кипячения 
(плоскодонные), вместимостью от 125 до 250 см3, конические колбы, 
вместимостью 250 см3 или металлическая посуда.

Если используется металлическая посуда, она должна быть из 
нержавеющей стали, плоскодонная, с диаметром от 80 до 100 мм и высотой 
50 мм.

6.10 Вспомогательные средства для кипячения, без жиров, из 
непористого фарфора или карбида кремния (необязательно при 
использовании металлической посуды).

6.11 Измерительные цилиндры, вместимостью 5 и 25 см3, в соответствии 
с требованиями ГОСТ 1770 или другой аппарат, пригодный для 
рассматриваемого продукта.

6.12 Пипетки, градуированные, вместимостью 10 см3, соответствующие 
требованиям ГОСТ29227.

6.13 Металлические щипцы для удерживания колб, мензурок или 
посуды.

6.14 Мерная колба, с одной меткой (одномерная), вместимостью 100 см3, 
соответствующая требованиям ГОСТ 1770.

6.15 Часы с ценой деления 1 мин.

7 Отбор образцов

Отбор проб приведен в ГОСТ 26809.
Проба должна быть представительной, а также без повреждений и 

изменений качества продукта при транспортировании и хранении.
Хранят все жидкие, вязкие или кашеобразные лабораторные образцы 

при температуре от 2 °С до 6 °С от времени отбора образцов до начала 
процедуры. Хранят лабораторные образцы в запечатанных банках или 
бутылях в закрытом виде при температуре не более 20 °С до начала 
процедуры.

5
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8 Подготовка испытательного образца

8.1 Жидкие продукты
Встряхивают и переворачивают контейнер с образцом. Затем медленно 

наливают образец во второй контейнер, имеющий герметичную крышку. 
Жиры и другие составные части, налипшие к стенкам и краям первого 
контейнера, перемещают во второй контейнер. Содержимое смешивают, 
закрывают контейнер.

По необходимости, кондиционируют закрытый образец в водяной бане 
(см. 6.5) при температуре от 40 °С до 60 °С. Вынимают и встряхивают 
контейнер каждые 15 мин. По истечении 2 ч вынимают контейнер, доводят 
до комнатной температуры (от 20 °С до 25 °С). Снимают крышку или 
колпачок, смешивают содержимое, помешивая лопаткой или шпателем. (При 
отделении жиров не испытывают образец). Испытательный образец 
перемешивают, плотно укладывают во второй контейнер, снабженный 
герметичной крышкой. Закрывают контейнер.

8.2 Вязкие или кашеобразные продукты
Открывают контейнер с образцом и перемешивают содержимое 

лопаткой или шпателем, а также вращают контейнер так, чтобы верхние и 
нижние слои смешивались. Осторожно смешайте в испытательный образец 
весь жир и другие компоненты, налипшие к стенкам и краям контейнера. 
Испытательный образец полностью перемещают во второй контейнер, 
снабженный герметичной крышкой. Закрывают контейнер.

По необходимости, кондиционируют закрытый образец в водяной бане 
(см. 6.5) при температуре от 30 °С до 40 °С. Вынимают контейнер, вытирают 
салфеткой и открывают. Выскабливают весь испытательный образец, 
налипший к внутренностям контейнера. Перемещают испытательный 
образец в большую посуду, тщательно перемешивают и смешивают до 
однородной массы. Перемещают испытательный образец во второй 
контейнер для образца, снабженный герметичной крышкой. Закрывают 
контейнер.

8.3 Сухие продукты
Тщательно размешивают контейнер с образцом многочисленным 

вращением и переворачиванием. По необходимости, перемещают весь 
испытательный образец в подходящий герметичный контейнер для образца 
достаточной вместимости, для проведения этой операции.

9 Порядок проведения контроля

ПРИМЕЧАНИЕ 1 Если требуется проверка выполнения предела сходимости (11.2), 
выполняются два отдельных определения в соответствии с п. 9.1 до 9.4.
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ПРИМЕЧАНИЕ 2 Выборочная процедура, использующая пробирки для экстракции 
жиров с сифоновыми или промывающими бутыли фитингами (см. Примечание 6.6.), 
приведена в Приложении Б.

9.1 Рабочая часть образца
Смешивают испытательный образец (см. Раздел 8) в случае вязких, 

кашеобразных или сухих продуктов помешиванием или в случае жидких 
продуктов, осторожно переворачивая контейнер с образцом три или четыре 
раза. Взвешивают от 1500 до 10000 г испытательного образца с точностью до 
1 мг, соответствующего 1,0 г -  1,5 г сухого вещества, в колбу для 
экстрагирования жиров (6.6).

Перемещают рабочую часть образца в меньшую колбу для 
экстрагирования жиров.

9.2 Контрольные испытания
9.2.1 Контрольное испытание для метода
Контрольное испытание проводят одновременно с определением, 

приведенным в 9.4, применяя одинаковую процедуру и одинаковые 
реактивы, но заменяя диспергированную (рассеянную) рабочую часть 
образца в 9.4.1 на 10 см3 воды (см. А.2).

При использовании одного контрольного образца для партии 
испытательных образцов, среди которых отдельные образцы могут не иметь 
одинаково точных условий, следует обеспечить точное соответствие 
процедуры для получения показателя контроля при вычислении результатов 
процедуры отдельного испытательного образца.

Если показатель, полученный в контрольном испытании, превышает 
1,0 мг, необходимо проверить реактивы (см. 9.2.2). Поправки более 2,5 мг 
указывают в протоколе испытаний.

9.2.2 Контрольное испытание для реактивов
Для испытания качества реактивов, проводят контрольное испытание 

как установлено в 9.2.1. Дополнительно, применяют пустой сосуд для сбора 
жиров, приготовленный как установлено в 9.3 для контроля массы. Реактивы 
не должны оставлять более 1,0 мг осадка (см. А.1).

Если осадок полного контрольного испытания реактивов более 1,0 мг, 
определяют осадок растворителей отдельно дистилляцией 100 см3 
диэтилового эфира (см. 5.5) и петролейного эфира (см. 5.6), соответственно. 
Применяют пустую посуду для сбора жиров, приготовленную для целей 
контроля, как в предыдущем пункте, для получения действительной массы 
осадка, которая не должна превышать 1,0 мг.

Растворители могут содержать летучие вещества, которые сохраняются в 
жире. Если есть указания на наличие таких веществ, выполняют контрольные 
испытания на всех реактивах и для каждого растворителя, используя посуду 
для сбора жиров с 1 г безводного молочного жира. По необходимости,
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повторно дистиллируют растворители с наличием 1 г безводного молочного 
жира на 100 см3 растворителя. Применяют растворители только после 
редистилляции.

Заменяют реактивы и растворители, не прошедшие контрольное 
испытание, или повторно редистиллируют растворители.

9.3 Приготовление сосуда для сбора жиров
Сосуд для сбора жиров (см. 6.9) сушат вспомогательными средствами 

для кипячения в печи (см. 6.4) в течение 1 ч.

ПРИМЕЧАНИЕ Вспомогательные средства для кипения способствуют мягкому 
кипению при последующем удалении растворителей, особенно когда используются 
сосуды для сбора жиров; если используется металлическая посуда, применение 
вспомогательных средств необязательно.

Сосуд для сбора жиров защищают от пыли и охлаждают до комнатной 
температуры (от 20 °С до 25 °С) (стеклянный сосуд для сбора жиров в 
течение 1 ч, металлическая посуда по меньшей мере 30 мин), затем 
взвешивают.

Во избежание недостаточного охлаждения или переохлаждения сосуд 
для сбора жиров не следует помещать в десикатор.

Сосуд для сбора жиров помещают на весы с помощью держателей (см. 
6.13), затем взвешивают с точностью до 1,0 мг.

ПРИМЕЧАНИЕ Применение держателей способствует эффективно избежать 
воздействия на изменения температуры.

9.4 Определение
9.4.1 Определение проводят без промедления. При необходимости для 

получения общего объема от 10 см3 до 11 см3 к рабочей части образца в 
колбе для экстрагирования жиров (см. 9.1) добавляют воду, разогретую при 
температуре (65 ± 5) °С. Применяют воду для промывки рабочей части 
образца со дна колбы. Осторожно взбалтывают колбу, слегка подогревая на 
водяной бане (см. 6.5), при температуре от 40 °С до 60 °С до тех пор, пока 
рабочая часть образца полностью будет диспергирована.

9.4.2 Добавляют 2 см3 раствора аммиака (см. 5.2) к диспергированной 
рабочей части образца в колбе для экстрагирования жиров (см. 9.4.1) или 
эквивалентный объем более концентрированного раствора аммиака (см. 
примечание к 5.2). Тщательно размешивают с рабочей частью в малом сосуде 
колбы для экстрагирования жиров.

9.4.3 Разогревают колбу для экстрагирования жира при температуре 
(65 ± 5) °С в водяной бане от 15 до 20 мин, изредка потряхивая (выборочно, в 
случае жидких продуктов). Охлаждают в проточной воде до комнатной 
температуры (от 20 °С до 25 °С).
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9.4.4 Добавляют 10 см3 этанола (см. 5.3). Осторожно перемешивают 
содержимое колбы для сбора жиров между большой и малой частью колбы. 
Рекомендуется добавить 2 капли раствора Конго красного (см. 5.4), затем 
колба охлаждается в проточной воде до комнатной температуры (от 20 °С до 
25 °С).

9.4.5 Добавляют 25 см3 диэтилового эфира (см. 5.5). Закрывают колбу 
для экстрагирования жира пробкой, пропитанной водой (см. 6.6), энергично 
встряхивают колбу в течение 1 мин, чтобы не образовывались нестойкие 
эмульсии.

При встряхивании, колбу для экстрагирования жиров держат в 
горизонтальном положении, чтобы малая часть колбы была направлена 
вверх, периодически допуская попадание жидкости из большой колбы в 
малую колбу. По необходимости, охлаждают колбу в проточной воде до 
комнатной температуры. Осторожно удаляют пробку или затычку и 
промывают ее и горловину колбы небольшим количеством смешанного 
растворителя по 5.7. Применяют промывочную бутыль (см. 6.8), для того 
чтобы промывочная вода попала в колбу.

9.4.6 Добавляют 25 см3 петролейного эфира (см. 5.6). Закрывают колбу 
для экстракции жиров пробкой, повторно смоченной водой. Осторожно 
смешивают вновь в течение 30 с, как установлено в 9.4.5.

9.4.7 Закрытую колбу для экстракции жиров пропускают через 
центрифугу от 1 до 5 мин при радиальном ускорении от 80 до 90 м/с2. При 
отсутствии центрифуги (см. 6.2) закрытую колбу оставляют в держателе (см. 
6.7), по меньшей мере, на 30 мин до тех пор, пока всплывающий слой не 
станет чистым и легко отделяемым от водного слоя. По необходимости, 
охлаждают колбу в проточной воде до комнатной температуры.

9.4.8 Осторожно удаляют пробку, промывают ее и внутреннюю часть 
горловины колбы для экстрагирования жиров небольшой смесью 
растворителя (см. 5.7). Применяют промывочный бутыль (см. 6.8), для того 
чтобы промывочная вода попала в колбу. Если взаимодействие ниже дна 
интерфейса (взаимодействия) колбы, ее слегка приподнимают над этим 
уровнем, осторожно добавив воды сбоку от колбы (см. Рисунок 1), чтобы 
способствовать фильтрованию растворителя.

ПРИМЕЧАНИЕ На Рисунках 1 и 2 приведен один из трех типов колб для 
экстрагирования жиров по ИСО 3889.

9.4.9 Колбу для сбора жиров держат за малую часть и осторожно 
декантируют всплывающий слой в приготовленный сосуд для сбора жиров 
(см. 9.3), удерживаемый вспомогательными средствами для кипения (6.10) в 
ящике для кипячения или в конической колбе (необязательно в случае с 
металлической посудой). Избегают попадания водного слоя (см. Рисунок 2).

9.4.10 Промывают внешнюю горловину колбы для сбора жиров 
небольшой смесью растворителя (см. 5.7). Промывочную воду собирают в

9



СТ РК ИСО 8381-2009

сосуд для сбора жиров. Следует принять меры предосторожности, чтобы 
смешанный растворитель не пролить на внешнюю сторону колбы для сбора 
жиров. Рекомендуется удаление растворителя или его части при помощи 
дистилляции или испарения как установлено в 9.4.14.

9.4.11 Добавляют 5 см3 этанола (см. 5.3) к содержимому колбы для 
экстрагирования жиров. При помощи этанола промывают горловину колбы и 
смешивают, как установлено в 9.4.4.

9.4.12 Второе экстрагирование проводят повторными операциями, 
установленными в 9.4.5 -  9.4.9 включительно. Вместо 25 см3 используют 15 
см3 диэтилового эфира (см. 5.5) и 15 см3 петролейного эфира (см. 5.6). 
Применяя диэтиловый эфир, также промывают внутренние стенки 
горловины колбы для экстрагирования жиров.

По необходимости, слегка приподнимают уровень взаимодействия к 
середине стержня колбы, осторожно добавляя воды сбоку от колбы (см. 
Рисунок 1) для облегчения более полного последнего декантирования 
растворителя (см. Рисунок 2).

1 -  растворитель; 2 - интерфейс 
(взаимодействие); 3 - водный слой; 

а - при втором и третьем 
экстрагировании; b - при первом 

экстрагировании
Рисунок 1 -  До декантирования

1 - интерфейс (взаимодействие);
2 - водный слой; а - при втором и 
третьем экстрагировании; b - при

первом экстрагировании

Рисунок 2 -  После декантирования

9.4.13 Проводят третье экстрагирование без добавлений этанола, вновь 
повторяя операции, установленные в 9.4.5 до 9.4.9 включительно. Вновь 
используют только 15 см3 диэтилового эфира (см. 5.5) и 15 см3 петролейного 
эфира (5.6). При помощи диэтилового эфира промывают внутреннюю часть 
горловины колбы для экстракции жиров вновь.

10
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По необходимости, слегка приподнимают уровень взаимодействия к 
середине стержня колбы, осторожно добавив воды сбоку от колбы (см. 
Рисунок 1) для облегчения более полного последнего декантирования 
растворителя (см. Рисунок 2).

ПРИМЕЧАНИЕ Третья экстракция может быть опущена для продуктов с 
содержанием жиров менее 5 % массовой доли (сухого вещества).

9.4.14 Удаляют растворители (включая этанол), по возможности 
полностью из сосуда для сбора жиров посредством дистилляции при помощи 
колбы конической или для кипячения, или посредством выпаривания, 
используя мензурки или посуды (см. 6.3). Промывают внутреннюю часть 
горловины конической колбы небольшим количеством смешанного 
растворителя (см. 5.7) перед началом дистилляции.

9.4.15 Разогревают сосуд для сбора жиров, с колбой конической или для 
кипения, помещенной набок для улетучивания испарений растворителя, в 
сушильной печи (см. 6.4) при температуре 102 °С в течение 1 ч. Удаляют 
сосуд для сбора жиров из печи и проверяют на чистоту жир. Если жир не 
чистый, сосуд для сбора жиров защищают от попадания пыли и остужают 
(желательно не в десикаторе) до температуры весовой комнаты (стеклянный 
сосуд для сбора жиров, по меньшей мере, в течение 1 ч, металлическую 
посуду, по меньшей мере, 30 мин).

Не вытирают сосуд для сбора жиров перед взвешиванием. Для 
размещения сосуда для сбора жиров на весы, используют держатели (см. 
6.13). Взвешивают сосуд для сбора жиров с точностью до 1,0 мг.

9.4.16 Разогревают сосуд для сбора жиров с колбой для кипения или 
конической, помещенной набок для улетучивания испарений растворителя, в 
сушильной печи (см. 6.4) при температуре 102 °С в течение 30 мин. 
Остужают и повторно взвешивают, как установлено в 9.4.15. При 
необходимости, повторяют нагревание и процедуру взвешивания до тех пор, 
пока масса сосуда для сбора жиров не уменьшится на 1,0 мг или менее, или 
увеличится между двумя последовательными взвешиваниями. Записывают 
минимальную массу, как массу сосуда для сбора жиров и экстрагированного 
вещества.

10 Обработка результатов

10.1 Вычисляют содержание жиров, Wf, выраженное в процентах 
массовой доли образца, по Формуле (1):

(т1- т 2) - ( т3~ т 4) п л
w f= ^ -- 2/ v 3-- — xlOO, (1)
J И1

где ш0 - масса рабочей части (см. 9.1), г;
П
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mi - масса сосуда для сбора жиров и экстрагированного вещества, 
определенного в 9.4.16, г;

ш2 - масса приготовленного сосуда для сбора жиров (см. 9.3), г;
ш3 - масса сосуда для сбора жиров в контрольном испытании (см. 9.2) и 

экстрагированных веществ, определенных в 9.4.16, г;
ш4 - масса сосуда для сбора жиров (см. 9.3), использованного в 

контрольном испытании (см. 9.2), г.
10.2 Округляют результат до двух десятичных.

11 Точность

11.1 Межлабораторное испытание
Детали межлабораторного испытания в соответствии с 

ГОСТ ИСО 5725-1, ГОСТ ИСО 5725-2, ГОСТ ИСО 5725-3, 
ГОСТ ИСО 5725-4, ГОСТ ИСО 5725-5, ГОСТ ИСО 5725-6.

Показания пределов сходимости и воспроизводимости соответствуют 
доверительной вероятности 95 % и не могут применяться к диапазонам 
концентрации и матрицам, за исключением приведенных.

11.2 Сходимость
Абсолютная разница между двумя независимыми единичными

результатами испытаний, полученная при помощи одинакового метода на 
идентичном испытательном материале в одной лаборатории, одним 
оператором с применением одного оборудования за короткий промежуток 
времени, будет не более 5 % случаев превышать:

- 0,05 % для жидких продуктов;
- 0,01 % для продуктов с содержанием жиров < 5 % массовой доли;
- 0,2 % для продуктов с содержанием жиров более 5 % массовой доли.
11.3 Воспроизводимость
Абсолютная разница между двумя независимыми единичными

результатами испытаний, полученная при применении одинакового метода 
на идентичном испытательном материале в разных лабораториях разными 
операторами, применявшими разное оборудование, будет не более 5 % 
случаев превышать

- 0,1 % для жидких продуктов;
- 0,2 % для продуктов, с содержанием жиров < 5 % массовой доли;
- 0,4 % для продуктов, с содержанием жиров более 5 % массовой доли;

12 Оформление результатов испытаний

Протокол испытаний должен содержать следующую информацию:
а) информацию, необходимую для полной идентификации образца;
б) метод отбора образцов;

1 2
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в) ссылку на используемый метод испытаний, а также на настоящий 
стандарт;

г) все рабочие детали, не установленные в настоящем стандарте, или 
считающиеся необязательными, вместе с деталями инцидентов, которые 
могли повлиять на результат испытаний;

д) все введенные поправки, если показатель более 2,5 мг был получен в 
контрольном испытании для этого метода;

е) полученный результат испытаний, или в случае проверки сходимости, 
последний полученный приведенный результат.

13
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Приложение А
(информационное)

Примечания по процедурам

А.1 Контрольное испытание для проверки реактивов (см 9.2.2).
В настоящем контрольном испытании следует использовать сосуд для 

сбора жиров для контроля массы, чтобы изменения в атмосферном состоянии 
весовой комнаты или воздействия температуры сосуда для сбора жиров не 
показывали ложного наличия или отсутствия нелетучих веществ в экстракте 
реактивов. Сосуд для сбора жиров может применяться в качестве сосуда 
противовеса в случае применения дву чашечных весов. Иначе, следует учесть 
отклонения очевидной массы (m3-m4 в 10.1) сосуда для сбора жиров для 
контрольных целей при проверке массы сосуда для сбора жиров, 
использованного для контрольного испытания. Таким образом, изменения в 
очевидной массе сосуда для сбора жиров, поправленного для очевидного 
изменения в массе сосуда для сбора жиров для контрольных целей, не 
должны показывать увеличения в массе более 1,0 мг.

Очень редко растворители могут содержать летучие вещества, 
сохраняющиеся в жирах. При наличии указаний на присутствие таких 
веществ, проводятся контрольные испытания на всех реактивах и для 
каждого растворителя, использующего сосуд для сбора жиров с почти 1 г 
безводного жирного масла. По необходимости, повторно дистиллируют 
растворители с наличием 1 г безводного жирного масла на 100 см3 
растворителя. Растворители используют сразу после повторной дистилляции.

А.2 Контрольное испытание, проводимое одновременно с определением 
(см. 9.2.1)

Значение, полученное в контрольном испытании, проводимом 
одновременно с определением, способствует корректировке присоединенной 
массы веществ, экстрагированных из рабочей части (пц-гщ), на наличие 
летучих веществ, полученных из реактивов, и также на изменения 
атмосферных условий весовой комнаты и температурной разницы сосуда для 
сбора жиров и весовой комнаты при двух взвешиваниях (см. 9.4.16 и 9.3).

При благоприятных условиях (низкого значения в контрольном 
испытании на реактивы, постоянной температуры весовой комнаты, 
достаточного времени охлаждения для сосуда для сбора жиров), значение, 
как правило, будет менее 1,0 мг, и может быть игнорировано при вычислении 
в случае стандартных определений. Слегка завышенные значения 
(положительные и отрицательные) до 2,5 мг также встречаются часто. После 
корректировки этих значений, результаты будут точные. Корректировки 
более 2,5 мг должны указываться в протоколе испытаний (см. Раздел 12).

Если значение, полученное в настоящем контрольном испытании, 
регулярно превышает 1,0 мг, реаты следует проверить, если в последнее 
14
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время не проводилось проверок. Любой нечистый отслеживаемый реактив 
или реактивы должны быть заменены или очищены (см. 9.2.2 и А.1).

А.З Испытания на наличие пероксидов (перекиси)
Для проведения испытаний на наличие пероксидов, добавляют 1 см3 

свежего приготовленного раствора иодида калия 100 г/дм3 к 10 см3 
диэтилового эфира (см. 5.5) в маленький цилиндр со стеклянной пробкой, 
предварительно промытый эфиром. Встряхивают цилиндр и дают отстояться 
в течение 1 мин. В слое диэтилового эфира не должен наблюдаться желтый 
цвет.

Допускается применение других соответствующих методов испытаний 
на наличие пероксидов.

Для обеспечения отсутствия пероксидов в диэтиловом эфире и для 
поддержания этого состояния, следует обрабатывать диэтиловый эфир, по 
меньшей мере, предварительно за 3 дня, перед применением, следующим 
образом:

- нарезают цинковую фольгу на полоски, размером наполовину объема 
бутыля с диэтиловым эфиром, используя приблизительно 8 000 мм2 
цинковой бумаги на литр диэтилового эфира;

- перед началом использования, полностью погружают полоски фольги 
на 1 мин в раствор, содержащий 10 г пентагидрата сульфата меди (II) 
(CuS0 4 -5 H2 0 ) л  концентрированного (98 % массовой доли) серной кислоты 
на литр. Осторожно, но тщательно промывают полоски водой, помещают 
влажные омеднённые (покрытые медью) полоски в бутыль, содержащая 
эфир, и оставляют полоски в бутыле.

Допускается применение других методов, при условии, что они не 
влияют на результат определения.

А.4 Диэтиловый эфир, содержащий антиоксиданты
Диэтиловый эфир, содержащий около 1 мг антиоксидантов на 

килограмм, доступен в продаже в некоторых странах, особенно для 
определений жиров. Настоящее содержание не исключает его применение 
для стандартных целей.

В других странах диэтиловый эфир с более высоким содержанием 
антиоксидантов, к примеру, до 7 мг/кг доступен в продаже. Такой эфир 
должен применяться только для стандартных определений с проведением 
обязательного контрольного испытания, проводимого одновременно с 
определением для корректировки систематических погрешностей вследствие 
антиоксидантного осадка. Для стандартных целей, такой диэтиловый эфир 
должен всегда дистиллироваться перед применением.

А. 5 Этанол
Этанол, денатурированный иначе, чем посредством добавления 

метанола, может применяться, при условии, что денатурирующее средство не 
влияет на результат определения.

15
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Приложение Б
(информационное)

Альтернативная процедура с применением пробирок для экстракции 
жиров с сифоновыми и промывающими бутыли фитингами

Б.1 Общие положения
При применении пробирок для экстрагирования жиров с сифоновыми 

фитингами или фитингами для промывания, используется процедура, 
установленная в настоящем приложении. Пробирки следует обеспечить 
пробками хорошего качества или заглушками (затычками), как установлено 
для колб в 6.6 (см. Рисунок Б.1 в качестве примера).

Б.2 Процедура
Б.2.1 Приготовление испытательного образца
См. Раздел 8
Б.2.2 Рабочая часть
Продолжают, как установлено в 9.1, но с применением пробирок для 

экстрагирования жиров (см. Примечание к 6.6 и Рисунок Б.1).
Рабочая часть доставляется, по возможности, полнее ко дну пробирки 

для экстрагирования жиров.
Б.2.3 Контрольное испытание
См. 9.2 и А.2
Б.2.4 Приготовление сосуда для сбора жиров 
См. 9.3
Б.2.5 Определение
Б.2.5.1 Определение следует проводить незамедлительно.
По необходимости, добавляют предварительно нагретую воду при 

температуре (65 ± 5 )  °С к рабочей части в пробирку для экстрагирования 
жиров (см. Б.2.2) для получения общего объема от 10 до 11 см3. Применяют 
воду для промывки рабочей части на дне пробирки. Осторожно встряхивают, 
слегка подогревая в водяной бане (см. 6.5), поддерживаемой при температуре 
от 40 °С до 60 °С до полного диспергирования рабочей части.

Б.2.5.2 Добавляют 2 см3 раствора аммиака (см. 5.2) к рабочей части в 
пробирку для экстрагирования жиров (см. Б.2.5.1) или эквивалентный 
раствор более концентрированного раствора аммиака (см. Примечание к 5.2). 
Тщательно смешивают с предварительно обработанной рабочей частью на 
дне пробирки для экстрагирования жиров.

Б.2.5.3 Разогревают пробирку до температуры 65 °С в водяной бане (см. 
6.5) от 15 до 20 мин, изредка взбалтывая (необязательно при случаях жидких 
продуктов). Охлаждают в проточной воде до комнатной температуры.
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Б.2.5.4 Добавляют 10 см3 этанола (см. 5.3). Осторожно, но тщательно 
смешивают со смесью на дне пробирки для экстрагирования жиров. 
Рекомендуется добавлять 2 капли раствора Конго красного (см. 5.4).

Размеры в миллиметрах 
Dimensions in millimetres

а) с сифоновым фитингом б) с промывочным фитингом
а - объем до настоящего уровня с фитингами перемещен (105 ± 5) см ;̂ b - толщина стенок

(1,5 ± 0,5) мм.

Рисунок Б.1. Примеры пробирок для экстрагирования жиров

Б.2.5.5 Добавляют 25 см1 диэтилового эфира (см. 5.5). Закрывают 
пробирку для экстрагирования жиров пробкой, смоченной в воде, или 
затычкой из другого материала, увлажненной водой (см. 6.6). Энергично, но 
не чрезмерно, встряхивают пробирку повторяющимися движениями в
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течение 1 мин, во избежание образования постоянных эмульсий. По 
необходимости, охлаждают пробирку в проточной воде. Осторожно снимают 
пробку или затычку и промывают ее и горловину пробирки небольшим 
количеством смешанного растворителя (см. 5.7). Применяют промывочную 
бутыль (см. 6.8) так, чтобы промывочная вода стекала в пробирку.

Б.2.5.6 Добавляют 25 см3 петролейного эфира (см. 5.6). Закрывают 
пробирку для экстрагирования жиров повторно увлажненной пробкой или 
затычкой (при помощи погружения в воду). Пробирку энергично 
встряхивают в течение 30 с, как приведено в В.2.5.5.

Б.2.5.7 Закрытую пробирку проводят через центрифугу для 
экстрагирования жиров от 1 до 5 мин при радиальном ускорении от 80 до 90 
м/с2. Если центрифугирование (см. 6.2) недоступно, закрытую пробирку 
отстаивают в штативе (см. 6.7), по меньшей мере, в течение 30 мин, пока 
всплывающий слой не станет чистым и отчетливо не отделяется от водного 
слоя. По необходимости, охлаждают пробирку в проточной воде до 
температуры от 18 °С от 23 °С.

Б.2.5.8 Осторожно снимают пробку или затычку и промывают ее и 
горловину пробирки для экстрагирования жиров небольшим количеством 
смешанного растворителя (см. 5.7). Применяют промывочную бутыль (6.8) 
так, чтобы промывочная вода стекала в пробирку.

Б.2.5.9 Устанавливают сифоновый фитинг или промывочный фитинг в 
пробирку для экстрагирования жиров. Проталкивают длинную внутреннюю 
часть фитинга до тех пор, пока впускное отверстие не будет на 4 мм выше 
интерфейса между слоями. Внутренняя часть фитинга должна быть 
параллельна оси пробирки для экстрагирования жиров.

Осторожно перемещают всплывающий слой из пробирки для 
экстрагирования жиров (см. 9.3), содержащий немного вспомогательного 
средства для кипения (см. 6.10) в случае кипения или конические колбы 
(необязательно для металлической посуды). Следует избегать переливания 
водного слоя. Промывают вывод фитинга небольшим количеством 
растворителя, собирая промывочную воду в сосуд для сбора жиров.

ПРИМЕЧАНИЕ Всплывающий слой может быть вытеснен из пробирки для 
экстрагирования жиров, к примеру, при помощи резиновой колбы, прикрепленной к 
короткому стержню для применения давления.

Б.2.5.10 Освобождают фитинг от горловины пробирки для 
экстрагирования жиров. Слегка приподнимают фитинг и промывают 
нижнюю часть длинной внутренней части небольшим количеством 
смешанного растворителя (см. 5.7). Опускают и повторно устанавливают 
фитинг и переливают промывочную воду в сосуд для сбора жиров.

Промывают внешний вывод фитинга небольшим количеством 
смешанного растворителя вновь, собирая промывочную воду в сосуд для 
сбора жиров. Допускается удаление растворителя или его части из сосуда для
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сбора жиров при помощи дистилляции или выпаривания, как установлено в 
9.4.14.

Б.2.5.11 Вновь освобождают фитинг от горловины. Слегка
приподнимают фитинг и добавляют 5 см3 этанола к содержанию пробирки 
для экстрагирования жиров. Применяют этанол для промывания длинной 
внутренней части фитинга. Смешивают, как описано в Б.2.5.4

Б.2.5.12 Проводят второе экстрагирование при помощи повторных 
операций, описанных Б.2.5.5-Б.2.5.10. Вместо 25 см3 используют 15 см3 
диэтилового эфира (см. 5.5) и 15 см3 петролейного эфира (см. 5.6). Применяя 
диэтиловый эфир, промывают длинную внутреннюю часть фитинга при 
удалении фитинга из пробирки для экстрагирования жиров после 
предыдущего экстрагирования.

Б.2.5.13 Проводят третье экстрагирование без добавления этанола, 
повторяя операции, приведенные в Б.2.5.5 -  Б.2.5.10. Вновь используют 15 
см3 диэтилового эфира и 15 см3 петролейного эфира. При помощи 
диэтилового эфира промывают длинную внутреннюю часть фитинга, как 
приведено в Б.2.5.12.

ПРИМЕЧАНИЕ Третье экстрагирование необязательно для продуктов, имеющих 
содержание жиров с массовой долей менее 5 % на основе сухого вещества.

Б.2.5.14 Продолжают, как установлено в 9.4.14-9.4.16.
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