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Алгысез

1 «Казакстан метрология институты» республикальщ мемлекетпк кэсшорны 
тарапынан № 69 «Инфракурылымнын инновацияльщ технологиялары» Стандарттау 
женшдеп техникальщ комитет! 031РЛЕП ЕНГ13Д1

2 Казахстан Республикасы индустрия жэне жаца технологиялар министрлшнщ 
техникальщ реттеу жэне метрология комитет! терагасыньщ 2011 жылгы 17 карашаныц 
№ 623-од буйрыгымен БЕК1Т1Л1П КОЛДАНЫСКА ЕНГ13ЫД1

3 Бул стандарт ISO 1211-2010 Milk. Determination of fat content. Gravimetric method 
(Reference method) (ИСО 1211 Сут. Май мелшершщ аныкталуы. Гравиметрикальщ эдю  
(Бакы л ay эдю1)) б1рдей. Ресми нускасы мемлекетпк жэне орыс тшдершдеп мэтш болып 
табылады

Хальщаральщ стандарт Тамак ешмдерц Сут жэне сут ешмдер1 SC 5 комитет 
бел1мшес1 мен IDF жэне ISO-мен 6ipre ИСО/ТК 34 Техникальщ комитет! тарапынан 
дайындалган

Агылшын тшшен аударма (еп)
Сэйкестш детеш  -  б1рдей, IDT

4 Б1Р1НШ1 ТЕКСЕРУ MEP3IMI 
ТЕКСЕРУ КЕЗЕЦДШ1Г1

5 АЛЕАШ РЕТ ЕНГВ1ЛД1

Бул стандартщ цатысты взгерштер туралы мэлшет жылда басылатын 
«Стандарттау бойынша нормативтш цужаттар» атты ацпараттыц cmmeyiuime, ал 
взгерштер мен тузетулер мэтШ ай сайын балысып отыратын «Мемлекеттш 
стандарттар» атты ацпараттыц cmmeyiuimepmde жарияланады. Бул стандартты 
щита царатстыру (алмастыру) немесе жою жагдайында сэйкес хабарлама ай сайын 
балысып отыратын «Мемлекеттш стандарттар» атты ацпараттыц cmmeyiuimepmde 
жарияланады.

2016 жыл 
5 жыл

Бул стандарт ресми басылым репнде Казахстан Республикасы индустрия жэне жаца 
технологиялар министрлтш ц техникальщ реттеу жэне метрология комитет! Hi ц 
шеннмшаз тольщ немесе жартылай жацадан ещцршуц тираждануы, жэне таратылуы 
мумкш емес

II
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КАЗАХСТАН РЕСПУБЛИКАСЫНЬЩ МЕМЛЕКЕТТ1К СТАНДАРТЫ

CYT. МАЙ М0ЛШ ЕРШ  АН Ы КТ А У 
ГРАВИМЕТРЛ1К ЭД1С (ЬА1<ЫЛАУ ЭД1С1)

Енпзклген куш 2012-07-01
1 Колданылу саласы

Бул мемлекетпк стандарт физикальщ-химияльщ сапасы жаксы суттщ май мелшерш 
аньщтау уипн эталлон эд1сш белплейдт

0 дш шию кушндеп сиыр сутше, шии кушндеп кой сутше, шию кушндеп еши 
сутше, кайматы алынтын сутке, химияльщ заттармен косервшген сутке жэне енделген 
суйьщ сутке катысты колданылады.

Майсыздандырылтан сут yniiH жотары дэлдш кажет босатна жатдайда бул эдю 
колданылмайды, мысалы сут сепараторларыньщ жумыс i c T e y  тш мдш пн аныктау ушш.

0 дш шии кушндеп сиыр суп не, шию кушндеп кой суп не, шию кушндеп ешю 
суп не, кайматы алынтын сутке, химияльщ заттармен косервшген сутке жэне енделген 
суйьщ сутке катысты колданылады.

ЕСКЕРТПЕ [7] майсыздандырылтан суттен жасалган eнiмдep ушш колданылтан арнайы 
эд1еп  керсетедт

2 Нормативтйс сштемелер

Бул стандартты колдану ушш мынадай сштемек норматив-пк кужаттар кажет. Куш 
белпленген сштемелер ушш тек кана белпленген сштемел! кужаттьщ басылымы 
колднылады.

КР СТ 1.9-2007 Казакстан Республикасыньщ мемлекетпк техникальщ реттеу жуйес1. 
Казакстан Республикасында стандарттау бойынша шетел мемлекеттершщ хальщаральщ, 
аймактьщ жэне улттьщ стандарттарыньщ, баска норматива кужаттарыньщ колданылу 
ретт

ISO 3889:2006* IDF 219 Milk and milk products. Specification o f Mojonnier-type fat 
extraction flasks (Сут жэне сут ешмдерг Можонье oaici аркылы май мелшер1н аныктау 
уппн экстракциондьщ шыны сауытгардьщ айрьщшаламасы).

ЕСКЕРТПЕ Бул стандарттарды колдантан кезде агымдагы жылдьщ l-mi кацтарындагы 
жатдайта карай курастырылтан «Стандарттау бойынша норматива кужаттар» ciaTcyiuii жэне 
агымдагы жылда жарияланган сэйкес акрараттык сштеунн бойынша сштеме стандарттарыньщ ici<c 
косылуын тексеру мацызды болып табылады. Егер сштеме кужаты алмастырылган (езгсртшгсн) 
болса, онда бул стандартты колдантан кезде алмастырылган (езгертшгсн) стандартты нускау CTin 
колдану кажет. Егер сштеме кужаты алмастырылмай купи ойылса, онда оган бершгсн сштеме 
epeжeлepiндe бул ciлтeмeгe катысты болмайтын белин бepiлeдi.

3 Терминдер мен аныцтамалар

Бул стандартта келеа термин сэйкес аньщтамамен колданылады:
Суттеп май мелшер! (fat content of milk): бул стандартта сипатталган эдю 

бойынша аныкталган затгардьщ салмактьщ мелшерг
ЕСКЕРТПЕ Май мелшср1 салмактьщ улес реннде керсетшген, пайызбен.

СТ РК 1.9 КР СТ сэйкес колданылады.

Ресми басылым
1
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4 Эдштщ мэш

Сыналатын улг1нш  амиак-спирт е р т щ ц а  диэтил эфир1 мен петролейн эфир1 
кем епм ен  айырылып алынады. Ер1тюштерд1 айыру немесе буландыру аркылы жояды. 
Айырылатын заттардьщ  салмагын аньщтайды.

ЕСКЕРТПЕ Эдю Розе-Готлиб срсжса рстшдс танымал.

5 Реактивтер

Тек кана аньщталган аналитикальщ б ш к т ш к  реактивтер! н жэне сузш ген су немесе 
тазалыгы эквивалента диминералды суды кдлдану.

Керсетш ген 9.3.2 эд1а аркылы аньщтау ypflici ж урпзш ген кезде реактивтер 
айтарльщтай тунба калдырмауы кажет.

5.1 Аммиак е р т щ ц а ,  салмак у л е а  N H3 ш амамен 25 % [рго = 910 г/л].
ЕСКЕРТПЕ Егер аммиак ертндю ш щ  кджетп концентрациясы колда болмаса,

концентрациясы о л дс кайда катты ертнд1ш  пайдалануга болады (9.5.1).

5.2 Этанол (С2Н5ОН), немесе этанол, денатурирленген метанол, курамында 
этанолдьщ  улкен улес1 болады, кем дегенде 94 %  (А.4).

5.3 Конго цызыл е р т щ ц а
1г Конго кызыл реактивш  (СзгИггИбКагОвЗг) сыйымдылыгы 100 мл 6ip тацбасы  бар 

шыны елш еу сауытында суга ер1тед1 (6.14). тацбага деш н сумей араластырады.
ЕСКЕРТПЕ 1 Бул ер1т1ндш1 колдану epiTKim пен судьщ арасындагы белу шекарасын накты 

керуге мумк1нд1к беред1, м1ндетт1 турде емес (9.5.2). Баска су тусп ер1т1нд1лер колданылуы 
мумк1н, егер олар аньщтау нэтижелер1не эсер тиггзбссс.

ЕСКЕРТПЕ 2 Конго кызыл канцсрогещц болып табылады.

5.4 Диэтил эфир1 (С2Н5ОС2Н5), тотыктан е р и н  (А.З), жэне бакылау тэж1рибес1 
талаптарын канагаттандырады (9.3.2 жэне А.2).

ЕСКЕРТПЕ Диэтил эфиршщ колданылуы к а у н т  жагдайларга экел\т мумк1н. Жумыс icTereH 
кезде, колданган жэне жойган кезде кау1пс1зд1к шараларын сактау кажет.

5.5 П етролейн эфир1, кайнау температурасыньщ  диапазоны 30 °С тан 60 °С деш н, 
эквивалент реДнде, пентан (СН3[СН2]зСНз) кайнау температурасы 36 °С, тэж1рибес1 
талаптарын канагаттандырады (9.3.2, А.1 жэне А.2).

5.6 Араластырылган е р т н д г  Колданыстан бурын б1рдей мелш ерде диэтил эфир1 
(5.4) мен петролей эфирш  (5.5) араластырыцыз.

6 Аппаратура

ЕСКЕТПЕ Барльщ жумыс 1стейт1н электр аппаратура мундай ер1т1нд1лерд1 колданган кезде 
кауш аздж  ережелер1не сай болуы кажет, ейткеш аньщтама кез1нде ертенг1ш ушпа ертндш ер 
колданылады.

Калыпты зертханальщ  жабдьщ жэне, эар есе , келес1:
6.1 1 мг деш н накты елш емд1 камтамасыз етсп н  аналитикальщ таразы, ш кала бел1м1 

0,1 мг.
6.2 Ш ыны сауыттыц немесе ту п ктщ  сытркы жагынан радиалды жылдамдыгы 80 г- 

нан 90-га деш н, айналым жшл1п 500 мин'1 дан 600 мин'1 деш н май айыру уш ш  шыны 
сауыт немесе тут1ктерд1 (6.6) устай алатын центрифуга.

Центрифуганы колдану м ш дета  емес, oipaK усынылады (9.5.5).

2
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6.3 Айыру немесе буландыру ушш, шыны сауыттан ертндош  немесе этанолды 
айыру ушш, айыру немесе коникальщ шыны сауыт ушш, немесе темепературасы 100 
°Сден жогары болмаган кезде станкандар мен тостагандардан (9.5.12) буландыру уинн 
аппарат.

6.4 Желдету Teciierepi ашьщ электр кеппрпш  шкаф, жумыс кезш деп колданылатын 
температура (102 ± 2) °С.

Шкаф сэйкес термометрмен жабдьщталуы кажет.
6.5 Су моншасы, колданылатын температуры 35 °С тан 40 °С дешн.
6.6 Майды айырып алу ушш ISO 3889 суреттелген Можонье шыны сауыттары.
ЕСКЕРТПЕ Сифоны немесе жуу кондыргысы бар май айыру тупгш пайдалану мумкш,

6ipaK бул жагдайда эд1с айырьщша болады. Балама эд1с1 В косымшасында суреттелген.

Май айыру шыны сауыттар сапасы жаксы кабьщ тытындармен немесе баска 
материалдардан жасалган пайдаланылатын реагенттермен эрекеттеспейтш стопорлармен 
камтамасыз ет1лу1 кажет (мысалы, силикон резецкеа немесе полиэтилентерефталат 
(PTFE)). Кабьщ тыгын диэтил эфирмен ецделу1 (5.4), кем дегенде 15 минутгьщ 1ш1нде 60 
°С немесе одан да аскан температурада суда сакталуы кажет жне содан кешн 
колданылудан бурый сумей толтыру уппн суда суытылган.

6.7 Май айыру шыны сауыттарды (немесе тут1ктер) "ripen туру ушш ripeyinrrep (6.6).
6.8 Аралас ертндшерд1 пайдалану уш1н колайлы жуу кондыргылары (5.6). Жуу 

уппн пластмас кондыргыларды колданбау кажет.
6.9 сыйымдылыгы 125 мл ден 250 мл дешн айыру ушш (туб1 жазьщ) шыны сауыттар, 

сыйымдылыгы 250 мл коникальщ шыны сауыттар мен металл тостакандар сиякты май 
жинау ыдыстар.

Егер металл тостакандар колданылса, олар тот баспайтын курыштан жасалуы кажет, 
Ty6i жазьщ жэне диаметр! 80 мм ден 100 мм дешн, ал бшктш шамамен 50 мм.

6.10 Кайнатуды жещлдететш материал, майсыздандырылган, кеп1рш1 ктелмеген 
фарфордан, кремний карбит немесе шыныдан.

6.11 Сыйымдылыгы 5 мл ден 25 мл дешн елшеу цилиндрлерр [4] класс А, немесе 
бершген ешмге сай кез келген баска аппарат.

6.12 Сыйымдылыгы 10 мл градуирленген пипетка, [2] класс А.
6.13 Шыны сауыттарды, зертханальщ стакандар мен тостакандарды устау ушш 

металд ан жасалган устаушылар.
6.14 Сыйымдылыгы 100 мл 6ip танбалы елшеу шыны сауыттар, [3] класс А.

7 Улгшерд1 ipiKTey

Бул стандартта улплерд1 ipiKTey ypflici сипатталмаган. ¥сынылган улплерд! ipiicrey 
SAici [1] керсет1лген.

Зертхананьщ шын мэшнде белсенд1 жэне тысамал немесе сакталу nesi нде 
бузылмаган улп алуы ете мацызды болып табылады.

Улплерд1 ipiKTey мерз1м1нен бастап 2 °С ден 6 °С деГпн температурада сактау кажет.

8 Сынак ушш улпш  дайындау

Су моншасына сыналатын улпш (38 ± 2) °С температурага дешн жьшытады (6.5). 
Сут майыньщ кеб1ктену1н немесе шайкалуын болдырмай улп Hi мукият араластырады. 
Улпш тез арада (20 ± 2) °С температурага дешн суытады.

Егер oipTeicn улплер алдын ала жылыту жасалынбай алынуы мумюн болса (мысалы, 
майсыздандырылган сут ynrinepi), сынак уш1н улпш  (20 ± 2) °С температурасына дешн

з
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жетьазед1 жэне кептеген рет улплерге арналган шыны сауытты бурып мукият 
араластырады.

Май мелшершщ накты мэшн алуга болмайды, егер:
a) сут майы булганса;
b) ерк1н май кынщылдарыньщ аньщ mci накты сезшеду
ЕСКЕРТПЕ Ешю сутшщ курамында табиги турде еркш май кышкылынын томен денгеш 

бар, бул эд1спен барлыгы шыгарып алынбайды.

c) егер улпш и дайындыгы кезшде немесе одан кешн ynrici бар шыны сауыттьщ 
кабыргасында ак белшектер кершген немесе улпшц бетшде май тамшысы калкып журедг

9 Ypflic

9.1 Жалпы ережелер
Кдйталану шепнщ сэйкесттне эдшп тексеру уш1н (11.2) 9.2 жэне 9.5 сэйкес eid 

аньщтама жасайды.

ECKEPTEIE Сифоны немесе жуу курылгысы бар (6.6 к;атысты Ескертпе) май айыру TyririH 
пайдалана отырып балама oflici В к;осымшасында бер1лген.

9.2 Сыналатын улп
Сауытты уш немесе терт рет бура отырып улпш  мук;ият араластырады (8-mi бел1м). 

Б1рден 10 г нан 11 г дешн сыналатын улпш  пкелей немесе 1 мг нактылыкпен майды 
айыру шыны сауытында (6.6) кем1ту арк;ылы елшейд1.

Мумк1нд1пнше улп Hi юшкентай май айыру шыны сауытына толык тасымалдайды.
9.3 Бакылау тэж1рибес1
9.3.1 Эдюп тексеру уш1н бакылау тэж1рибес1
Бакылау тэждрибес1н б1рдей эд1с пен б1рдей реактивтерд1 пайдалана отырып, 6ipaK 

сыналатын улпш  9.2-да 10 мл суга (А.1) алмастыра отырып улп Hi н талдауымен 6ipre
орындайды.

Сынак уш1н улп топтама талданган кезде, кеппру кезендер1шн сандары эртурл1 
улплерд1н арасында айрьщша болуы мумшн. Егер барльщ топтама унпн бланк1л1к улпс1 
колданылса, онда кез келген белек улпшн май мелшер1н1н есеб1нде колданылатын 
бланкдл1к улп унпн магына сынак уш1н белек улпмен б1рдей шарттарда алынуы кажет.

Егер бакылау тэждрибеа барысында алынган магына эрдайым 1,0 мг асатын болса, 
реактивтерд1 тексеру кажет (9.3.2). 2,5 мг тузетулер сынак протоколдарында белплену1 
кажет.

9.3.2 Реактивтерд1 тексеру унпн бакылау тэждрибеа
Реактивтердщ сапасын тексеру уийн 9.3.1 бойынша бакылау тэж1рибес1 орындалады. 

Май жинау уш1н салмакты бакылау максатымен косымша репнде 9.4 бойынша 
дайындалган бос ыдысты колданады. Реактивтер 1,0 мг (А.2) астам тунба калдырмауы 
кажет.

Егер бакылау тэждрибеанде тунба салмагы 1,0 мг астам болса, белек айдау жолымен 
100 мл диэтил эфир (5.4) жэне петролейн эфир (5.5) сэйкес ертндш ердщ  тунба мелшерш 
аньщтау кажет. 1,0мг-ден аспауы кажет болган тунбаныц накты салмагын алу уш1н 
жогарыда сипатталгандай бакылау максаттары уш1н дайындалган бос май жинау ыдысын 
колданады.

Сапасы темен реактивтерд1, ер1т1нд1лерд1 жэне реактивтерд1 кайталанган айдаудан 
кешн алмастыру.

9.4 Май уш1н жинак дайындау
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Кайнатуды жешлдететш (6.10) материалды косумн май жинау ыдысын (6.9) 
кеггпрпш шкафында (6.4) 1 сагат 1ш1нде (102 ± 2) °С температура кезшде кегтредг

ЕСКЕРТПЕ 1 Кайнатуды жешлдететш материалдар ер1т1нд1лерд1н келес1 жойылуы кезшде 
калыпты кайнауын сактау уш1н кажет, scipece егер май жинау уш1н шыны ыдыстар клданылса..

Май жинау ыдысын шацнан коргау жэне таразы белмешц температурасына дешн 
суыту кажет. Май жинау ушш шыны ыдысты -  кем дегенде 1 сагат, металл тостаканды -  
кем дегенде 30 минут. Жартылай суытуды болдырмау уипн немесе суьггудьщ шамадан 
тыс узак уакытын болдырмау уш1н май жинау ыдыстарын эксикаторга орналастырмау 
кажет.

Таразыга май жинау ыдыстарын орналастыру уиин устауыштарды пайдаланады 
(6.13). Май жинау ыдысын 1,0 мг нактыльщпен елшейдт

ЕСКЕРТПЕ 2 0cipece, температуральщ елшемдерд1 болдырмау уш1н устауыштарды 
пайдалану усынылады.

9.5 Аньщтау
9.5.1 Аньщтауды улпш елшеу мерз1м1нен бастап 1 сагаттьщ 1ш1нде орындайды.
Май айыру шыны сауытына (9.2) сынаталатын улпге катысты 2 мл аммиак

ертщ ц сш  (5.1) немесе элдекайда катты концентрленген эквиваленты аммиак ерттш дю ш  
(5.1) косады. Айыру шыны сауытыныц Kimi ьщысында сынаталтын улпмен мукият 
араластырады.

9.5.2 10 мл этанол косады (5.2). Айыру т ыны сауытыныц {шшдегтсшщ icimi жэне 
улкен ыдыс арасында ыкелей жэне Kepi багыттарда агуы ушш укыпты, алайда мукият 
араластырады. Суйыктыктыц шыны сауыттыц аузына карай жакын жетуш бодырмау. 
Кажет болса, Конго кызыл (5.3) еттнд!сш щ  2 тамшысын косуга болады.

9.5.3 25 мл диэтил эфирш косады (5.4). Шыны сауытты суланган кабат т т н е н  
жабады (6.6). туракты эмульсиялардыц пайда болуын бодырмау упин 1 минуттыц ш ш де 
сшкеу, 6ipaK катты емес.

Сшкеу Kesi нде жогары багытталган icimi ыдысы бар май айыру шыны сауытын 
келденец устау кажет, дуркш-дурюн суйыктыкка Kimi ыдыстан улкен ыдыска агуга 
мумющцк бере отырып. Кажет болган кезде белме температурасына дешн агын су га 
суытады. Мукият тыгынды алып шыгады жэне оны сонымен катар оныц аузын 
аралстаралган ертщ цсш щ  аз гана мелшер1мен жуады (5.6). Жуу суйыкгыгы шыны 
сауытына агуы ушш жуу курылгысын пайдаланады (6.8).

9.5.4 25 мл потролит эфирш косады (5.5). Айыру шыны сауытын кайтадан суланган 
тыгынмен немесе 6iTeyiinneH жабады. 9.5.3 суретгелгендей 30 секундтыц i mi нде мукият 
араластырады.

9.5.5 Жабык шыны сауытты жылдамдыгы 80 г-нан 90г дешн 1 минуттан 5 минутке 
дешн центрифугтайды. Егер центрифуга болмаса (6.2), жабык шыны сауытты TipeyiniKe 
кою кажет (6.7) жэне суйыктьщтыц устщп кабаты мелд1р болып су кабатынан бел1нгенше 
30 минут устау кажет.

9.5.6 Мукият тыгын немесе 6iTeyinm алып тастыйды жэне араласкан epiTi нд!н1ц аз 
гана мелшер1мен оны жэне аузын жуады (5.6). Жуу суйыкгыгы шыны сауытка агуы уш1н 
жууга арнылган курылгыны пайдаланады (6.8). Егер шыны сауыттыц теменп жагында 
орналаскан кабатгар арасындагы ертн дш щ  декантациясын жец1лдету ymiH кабаттар 
арасындагы бел! ну шекарасы шыны сауыт непз1н1ц астыцгы жагында орналасса, 
е р т  нд1 ш ц декантациясын жещлдету ymiH мукият су коса отырып, оны бул децгейден сэл 
жогары кетеруге болады (l-ini Сурет).
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ЕСКЕРТПЕ 1 жэне 2 суретте ISO 3889-да суреттелген уш шыны сауыттьщ 6ipi тацдалган. 
алайда бул баска турлердщ арасында оньщ артыкшылыгын б1лд1рMcir;u.

9.5.7 ¥стауыш аркылы шыны сауытты устай отырып, айдау угшн шыны сауыттан 
немесе дайындган май жинау ыдысына коникалык шыны сауыттар устщп кабатты мукият 
деканттейд1 (9.4) (1-ini суреттщ ертндшер1). Кез келген су кабатыныц декантациясын 
кажет (2-ini сурет).

9.5.8 Араласкан ертн дш щ  аз гана мелшер1мен шыны сауыты ауызыныц сырткы 
бетж шаяды (5.6). Жуу суйьщтыгын май жинау ыдысына жинайды. Араласкан ертн дш щ  
шыны сауыттьщ сырткы бетшен агуын болдырмау кажет. Кажет болса, 9.5.12-де 
суреттелгендей айдау немее буландыру кезшде май жинау ыдысынан ерпы ш п толык 
немесе жартылай жоюга балды.

9.5.9 Айыру шыны сауытына 5 мл этанол (5.2) косады. Этанолды пайдалана 
отырыпп, 9.5.2-де суреттелгендей шаяда. Егер алдында Конго кызыл е р т щ ц а  (5.3) 
косылган болса, онда ещц ер тщ ц ш  коспайды.

9.5.10 Екшгш айыруды 9.5.3 тен 9.5.7 дешнп эрекеттерд1 кайталай отырып, 25 мл 
диэтил эфиршщ орнына (5.4) тек кана 15 мл косып, сонымен катар 15 петролейн эфирж 
косып (5.5) орындайды. Кажет болса, бел1шс шекарасын шыны сауыт непз1н1ц ортасына 
дешн к1шкене гана кетеред1, ер1тюшт1ц декантациясын жешлдету уш1н (2-ш1 сурет) 
мукият су коса отырып ( L-mi сурет).

9.5.11 Уш1нш1 айыруды этил спиртш коспай-ак 9.5.3тен 9.5.7 дешнп операцияларды 
кайталай отырып орындайды.

Тек кана 15 мл диэтилэфир1 (5.4) мен 15 мл петролей эфир1 колданылады (5.5). 
Кажет болса, бел1н1 шекарасын шыны сауыт непз1шц ортасына дешн юшкене гана 
кетере;и, е р п к ш т  ц декантациясын жещлдету уш1н (2-uii сурет) мукият су коса отырып 
(1-ini сурет).

Уш1нш1 айыру май мелшер1 салмак улеанен 0,5% кем сут уш1н жасалынбауы 
мумкли.

9.5.12 E pniн/илер/и (соныц 1ш1нде этанол) мумклн;иi iише толыгымен шыны айыру 
сауытынан айдау аркылы жояды, егер айдау немесе коникалык шыны сауыттарды

Ш артты  белгшер: 1 - ер1тюш; 2 -  
белшш шекарасы; 3 -  су кабаты 
а -  Еri M in i  жэне уш1нш1 айыру 
кез1нде;
b -  BipiHini айыру кезшде.

Ш артты  белгшер: 1 белшш шекарасы; 2 -  су 
кабаты.
а -  Екшгш жэне уш1нш1 айыру кезшде; 
b -EipiHffli айыру кез1нде.

1-iui сурет -  Декантациядан бурын 2-mi сурет -  Декантациядан кешн
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пайдаланса, немесе буландыру аркылы жояды, егер стакан немесе тостакан пайдаланса 
(6.3). Айдау алында араласкан е р т н д ш щ  аз гана мелшер1мен (5.6) айдау немесе 
коникалык шыны сауыттарыньщ аузын шаяды.

9.5.13 Май жинау шыны сауытын (айдау немесе коникалык шыны сауытты) 
келденец (102 ±2) °С температурага кеппру шкафына орналастырады (6.4) жэне 1 сагат 
устайды (ертн дш ердщ  буларыньщ ушып кету1 уш1н).

Май жинай ыдысын кеп-пру шкафынан алып шыгады жэне б1рден тексерд1, май таза 
болады ма. Егер майда баска коспалар бар болса, онда барльщ урдюп кайталау кажет. 
Егер май таза болса, ыдысты шацнан коргап, елшеу белмесшщ температурасына дешн 
суытады(май жинау шыны ыдысты -  шамамен 1 сагат, металл тостаканды кем дегенде 30 
минут. Май жинау ыдысын жартылай суытуды болдырмау уннн жэне суыту уакытыныц 
тым узак болуын болдырмау унпн эксикаторга орналастырмау кажет.

Май жинау ыдысын дэл елшеу алдында сурту кажет емес. Ыдысты таразыга (6.1) 
орньщтыру уш1н устаушыларды пайдаланады (6.13). ыдысты 1,0 мг нактылыгымен 
елшейдг

9.5.14 Май жинау шыны сауытын, айдау немесе коникалык шыны сауытты келденец 
(102 ±2) °С температурага кеп-пру шкафына орналастырады (6.4) жэне 30 минут устайды. 
Суытады жэне 9.4.13де суретгелгендей кайтадан елшейдг К,ажет болса, келес1 ею елшеу 
арасындагы салмак 1,0 мг дешн азайганша немесе арта бастаганша жылытуды жэне 
елшеуд1 кайтадан кайталайды. Минималды салмакгы май жинау ыдысыныц жэне айырып 
алынатын заттыц салмагы ретшде т1ркейд1.

10 Нэтижелерд1 ецдеу жэне усыну

10.1 Нэтижелерд1 ецдеу
Улпде май мелшер1н есептейд1, wf, (1) Формуласын пайдалана отырып улпш ц 

салмактьщ улес1шц пайызы рет1нде керсет1лген:

(т1 - т 2)- (т 3 - т 4)
х100% (1)

мундагы то -  сыналатын улпш ц салмагы (9.2), г;
mi -  май жинау ыдыстыц жэне айырып алынган заттыц салмагы, 9.5.14 

бойынша аньщталган, г;
m2 -  май жинау уипн дайындалган ыдыстыц салмагы (9.4), г; 
т3-  бакылау тэж1рибес1нде пайдаланылатын май жинау ыдысыныц (9.3.1) 

жэне 9.5.14-те бер1лген айырып алынатын кез келген заттыц салмагы, г;
т4 -  бакылау тэж1рибесшде (9.3.1) колданылатын май жинау ыдысыныц 

салмагы (9.4), г.

10.2 Нэтижелердщ бшд1ршмес1
Нэтижеш ею ондьщ белпге дешн жинактайды.

11 ¥ксастык

11.1 Зертхана аральщ аньщтау
¥ксастык эщ ан щ  зертхана аралык аньщтауыныц тольщтыгы [5] жэне [6] 

хальщаральщ стандарттарга сэйкес.
Зертхана аральщ сынактардыц тольщ мэл1меттер1 эд1спц нактылыгы бойынша С 

жэне D косымшаларында сэйкес бершген (сонымен катар [8] с1лтемес1). К^айталау мен
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кайта орындау шектершщ магыналары 95 %-дьщ сешм децгеш унпн керсеплген жэне 
концентрация саласы мен мэл1меттерден езгеше матрицалар уийн колданылмайды.

11.2 Кдйталану
Материалдыц б1рдей улпсш щ  эртурл1 зертханаларда эртурл1 операторлармен 

эртурл1 куралдармен 6ip эдю колдану нэтижесшде алынган елшемшц exi тэуелаз 
нэтижелер1 арасындагы абсолютны айырмашыльщ кыска мерз1м 1ш1нде салмактьщ 
улестен 5 % жагдайлардан кеп болмауы кажет:

a) 0,031 % майсыздандырылган сиыр сут1 уш1н;
b) 0,036 % май мелшер1 томен сиыр cyri уш1н;
c) 0,043 % тутас сиыр cyri уийн;
d) 0,030 % еш и суп уш1н;
e) 0,069 % кой суп уипн.
11.3 Кбайта орындалу
Материалдыц б1рдей улгтсшщ эртурл1 зертханаларда эртурл1 операторлармен 

эртурл1 куралдармен 6ip эд1с колдану нэтижесшде алынган елшемнщ exi тэуелаз 
нэтижелер1 арасындагы абсолютны айырмашыльщ кыска мерз1м ш ш де салмакгьщ 
улестен 5 % жагдайлардан кеп болмауы кажет:

a) 0,043 % майсыздандырылган сиыр cyri уипн;
b) 0,042 % май мелшер1 томен сиыр суп уийн;
c) 0,056 % тутас сиыр суп уипн;
d) 0,052 % еш и суп уипн;
e) 0,096 % кой суп уийн.

12 Сынацтар протоколы

Сынактар протоколыныц курамында кем дегенде келеа мэл1 меттер болуы кажет:
a) улгшердщ тольщ сэйкестещйршу1 уипн кажет болатын барльщ акпарат;
b) егер белгш болса, онда улплерд1 ipiicrey эдюц
c) бул стандартка суйене отырып колданылган эдю;
d) бул стандартта сипатталмаган немесе мшдетп емес барльщ белшектер, 

талдаудыц штижелерше эсер етепн болжанбаган кез келген жагдайлармен 6 ipre;
e) егер бакылау тэж1рибесшде магына 2,5 мг-тен кеп болса, тузетулер енпзу;
f) алынган нэтиже (лер); немесе акыргы жарияланган нэтиже, егер кайталану 

орындалса.
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А косымшасы
(ацпараттыц)

Урдктерге катысты ескертпелер

А.1 Аныцтаумен 6ipre орындалатын бакылау тэж1рибеа (9.3.1)

Аныктау мен 6ipre жасалган бакылау тэж1рибес1н еттазу кезшде алынган магына кез 
келген ушпа емес заттьщ бар болуымен, сонымен катар eici елшеу кезшде таразы 
белмесшде кез келген атмосфералык езгерютердщ бар болуымен 6ipre сыналган улпден 
(т 1 - mi) айырып алынган заттардьщ соцгы салмагын тузетуге мумкшдж беред1 (9.5.14 
жэне 9.4). бакьшау улгшерш пайдаланган кезде сынакка арналган б1рнеше улп ушш бос 
сауыт улплерд1 жинау сауытын соцыгы саут туракды салмакка дешн жеткенше 
суйемелд ейд1.

Май мелшерш есептеу ушш сыналатын улпш Keniipy цикл1не сэйкес болатын бос 
ыдыс салмагын пайдаланады [ягни п кетзру цикл1нде туракды салмакка жеткен сынак 
ыдысы yniiH и кеппру цикл1нде бос салмакты пайдаланады; Keniipy цикл1 уш1н (и + 1) 
кегтру цикл1шц бос салмагын (п + 1) пайдаланады жэне т.б. (9.3.1)].

Колайлы шарттарда, реактивтер бойынша баскылау тэж1рибеде томен магына 
сиякты, елшеуд1 жасау уш1н белмедеп туракты температурасы, май жинау ыдысыньщ 
суытуы y n i i H  жеткшкп уакыт, эдетте магына 1,0 мг томен жэне калыпты аныктаулар 
жагдайында есептеулер жасаган кезде есепке алына алмайды. Б1раз котер1лген 
магыналарды (он немесе Tepic) 2,5 мг дешн де есепке алмайды. Мундай магыналардьщ 
тузет1лу1нен кеГпн нэтижелер накты болады. Егер 2,5 мг артык тузетулер енпз1лсе, онда 
бул сынак протоколнда белплену1 кажет (12-mi бол1м).

Егер бакылау тэж1рибес1нде алынган мэн эрдайм 1,0 мг асса, онда реактивтер 
тексершу1 кажет. КоспалаРы бар кез келген реактивтер алмастыру жэне тазарту кажет 
(9.3.2 и А.2).

А.2 Реактивтерд! тексеру ушш бакылау тэж1рибес1 (9.3.2)

Бакылау тэж1рибен1 ©тк1зген кезде салмакты бакылау ушш мундай май жинау 
ыдысы пайдалануы кажет, таразы белмешн атмосфералык шарттарыньщ езгеру1нен 
немесе реагенттердщ экстрактыда ушпалы емес заттар болмагандьщтан. Осындай май 
жинау ыдысы тецеспретш ыдыс рет1нде колдануы мумин, егер ею тостаканы бар таразы 
пайдаланьшса. Tepic жагдайда май жинау ыдысы салмагыньщ ауыткуы (да3 - пц в 10.1) 
есептелу1 кажет, егер бакылау тэж1рибесшде май жинау ыдысыньщ салмагы тексер1лсе. 
Сол себеш! бакылау эд1а кез1нде май жинау ыдысыньщ сыйымдыльщ салмагыньщ 
©3repyi 1,0 мг артык болмауы кажет.

EpiTiндшердщ курамында майда 6epiK сакталган ушпа заттары болуы мумк1н. Егер 
мундай заттардьщ болуын дэлелдейт1н индикаторлар болса, май жинау ушш ыдысты жэне 
шамамен 1 г сусыз сут майын пайдалана отырып барлык реактивтер ушш жэне 9p6ip 
ертнд1 ушш бакьшау тексерут орындау кажет. Егер кажет болса, ертндшерд1 100 мл 
ер тщ ц ге  1 г сусыз сут майымен кайтадан айдайды. EpiTiндшерд1 еинш! айдаудан кешн 
б1рден пайдалану кажет.

А.З Тотыцтардыц бар болуына ка гысгы зерттеулер

Тотьщты зерттеу ушш алдымен эфирмен жуьшган 6epiK кептелген тыгыны бар иш1 
шыны цилиндрдщ imiHfleri 10 мл диэтил эфир! не (5.4) жаца жасалган концентрациясы 100
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г/л йодид калий е р т щ р а ш ц  1 мл косады. Цилиндрд1 сшкейд1 жэне 1 минутка калдырады. 
Сонымен 6ipre диэтил кабаты саргаймауы кажет.

Тотьщтарды аньщтау унпн баска да тэсшдер колданылуы мумии.
Диэтил эфир1 тотьщтардан бос екешне кепшдш 6epi yniiH диэтил эфирш келеа 

жолмен ецдеу кажет.
Цинк фольгасын кесшдшерге кеседу олармен диэтил эфир1 бар улкен шыны ьщысты 

жартылай толтырады, ол yuiiH 1 литр диэтил эфирше шамамен 8000 мм2 фольга 
пайдаланылады.

Пайдалану алдында фольганьщ Keci ндшерш 1 минутка толыгымен 1 литрге 10 г 
бессулы сульфат мыс (II) (СиБО^бНгО) пен 2 мл концентрленген куюрт кышкылы (салмак 
улес1 98 %) бар ертнд1ге батырады. Keciнд1лерд1 мукият толыгымен сумей жуады, 
мыслен капталган су кес1нд1лерд1 диэтил эфир1 бар улкен шыны сауытка орналастырады 
жэне кесшдшерд1 сонда калдырады.

Баска тэс1лдер колданылуы мумюн, егер олар аныктау нэтижелер1не эсер етпесе.

А.4 Этанол

Этанол, метанол емес, баска 6ip тэс1л аркылы денатурирленген, денатурат аныктай 
нэтижелер1не эсер етпей-пн жагдайда гана колданылуы мумнн.
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(акпаратт ык)
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Сифоны бар майсыздандырылган кубырлар мен жуу жабдыктарын пайдалану
аркылы балама урдктер

В.1 Жалпы ережелер

Егер майды жою ушш сифоны бар тупктер немесе жуу ушш жабдьщтар колданылса, 
бул косымшада суреттелген эдшп пайдалану кажет. Тупктердш сапасы жаксы кабыкша 
тыгындары немесе 6.6 (Мысал В.1 сурет1нде бершген) сипатталган стопорлары болуы 
кажет.

В.2 Эдштеме

В.2.1 Сынактан етет1н улпш дайындау
8-uii Бел1м.
В.2.2 Сынактан етюзшетш улп
9.2 суреттелгендей майды айырып алу уш1н тупктерд1 пайдалана отырып 

дайындайды (6.6 жэне В.1 Ескертпе). Сыналатын улп майдьп айырып алынуы ушш 
тупктщ туб1не орнатылуы кажет.

В.2.3 Бакылау тэж1рибес1
9.3 жэне А.1.
В.2.4 Майды жинау ушш ыдыс дайындау
9.4.
В.2.5 Аньщтама
В.2.5.1 0лшемдерд1 б1рден жсайды.
В.2.5.2 10 мл этанол косады (5.2). Абайлып, oipaK майды айырып алу уипн тупкте 

коспамен мукият араластырады. Кажет болса Конго кызыл ертщ рсш щ  2 тамшысын 
косады (5.3).

В.2.5.3 25 мл диэтил эфирш косады (5.4). Майды айырып алу ушш тупкп  су сщген 
тыгынмен немесе суланган стопормен жабады (6.6). тупкп  катты с1лкейд1, 6ipaK 1 
минуттьщ 1ш1нде б1рнеше рет катты бурамайды, ауыр эмульсияньщ пайда болуын 
болдырмау уш1н. Кажет болса, агын суга тут1кп суытады. Мукият тыгынды немесе 
сторды алып тастайды жэне оны жэне тут1кпц аузын аз мелшерде араластырылган 
ертнд1мен жуады (5.6). Жуу ушш арнайы курылгыларды пайдаланады (6.8), жуу 
суйьщтыгы тупкке агуы ушш.
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Миллиметрмен елшеу

(1 сез -  кецейтшген
а) Сифон курылгысы бар ^ сез ”

Ь) Жуу ыдысы курылтысы бар
a) Жойылган арматурамен бершген денгейге дешн сыйымдылык (105 ± 5) мл.
b) Кдбырта калыцдыгы (1,5 ± 0,5) мм.

В.1 cypeTi - М айды айырып алу ушш тулдктердщ мысалдары

В.2.5.4 25 мл петролей эфирш косады (5.5). Майды айырып алу уинн кайталанып 
суланган (суга батырылган) тыгынмен немесе стопормен тулки  жабады. В.2.5.3-те 
суреттелгендей 30 секундтьщ 1ш1нде тут1кт1 мукият с1лкейд1.

В.2.5.5 Радиалды жылдамдыгы 80 г ден 90 г дешн 1 минуттан 5 минутка дешнп 
уакыттьщ imiHfle майды айырып алу ушш жабык трубканы центрифугтайды. Егер
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центрифугтайды жасаута мумкшдш болмаса (6.2), су кабатындан белшген калкып шыккан 
кабат пайда болтанша дешн кем дегенде 30 минут бурын жабьщ трубканы Typeyiurre 
калдырады (6.7). Кажет болса, трубканы белме температурасына дешн агын суга суытады.

В.2.5.6 Тыгынды немесе 6iTeyiiirri мукият алып шыгады жэне майды айырып алу 
уш1н оны немесе оныц аузын араластырылган ертн дш ш  аз белшмен жуады (5.6). Жуу 
сауытын пайдаланады (6.8.), ягни тупкте шыныны жуу уипн.

В.2.5.7 Сифон курылгысын немесе жуу куралын тупкке орналастырады. 
Кабаттардыц арасындагы белшю шеп шамамен 4 мм-ден жогары болтан кезге дешн 
курылтынын узын imKi трубкасын басады. Курылгыныц imKi трубкасы май айыру 
т у ттн щ  ось сызытына параллелцш болуы кажет.

Майды айыру тутшнен устщп кабатты курамында кайнатуды жендлдететш 
материалдары бар (6.10) май ыдысына мукият тасымалдайды (9.4), егер айыру жэне 
коникальщ шыны сауыттар колданылса (мшдетп емес). Кез келген су кабатыныц 
женелтшуш болдырмайды.

ЕСКЕРТПЕ Yсп нп кабатты май айыру тутМнен мысалыга, кысым жасау уш1Н кыска езекке 
бектлген резецке грушаны пайдалана отырып алуга болады.

В.2.5.8 Май айыру т у ттн щ  аузынан курылтыны алып тастайды. Арматураны 
клшкене тана жогары кетеред1 жэне араласкан ертн дш щ  аз мелшер1мен оныц узын 
езш ш ц теменп жагын жуады (5.6). Курылтыны томен туаред1 жэне кайтадан орнатады 
жэне май жинайтын ыдыскат жуу суйыктыгын тасымалдайды. Май жинагыш жуу 
суйьщтыгын жинай отырып кайтадан араласкан ер тн дш щ  аз мелшер1мен курылгыныц 
шыгу TeciriH жуады. Кажет ет1лсе 9.5.12 суреттелгендей айырумен немесе буландырумен 
май жиналатын ыдыстан ер1т1нд1ш толыгымен немесе жартылай алып тастауга болады.

В.2.5.9 Кайтадан курылтыны аузынан алып тастайды. КуРылгыны аз тана когеред1 
жэне май айыру т у тт ш ц  1ш1ндепс1не 5 мл этанол косады. Этанолды пайдалана отырып 
курылгыныц узын iinid трубкасын жуады. В.2.5.2 бойынша араластырады.

В.2.5.3 ден В.2.5.8 дешн суреттелгендей эрекетгерд1 кайталай отырып В.2.5.10 
ек1нш1 айыруды орындайды. 25 мл орнына тек кана 15 мл диэтил эфир1 (5.4) мен 15 мл 
петролейн эфир1н пайдаланады. Бурын жасалган айырудан кешн курылгыныц узын iinid 
трубкасын жуу уш1н диэтил эфирш пайдаланады.

В.2.5.11 YmiHmi экстракцияны этанолды коспай-ак жасайды, В.2.5.3ден бастап 
В.2.5.8ге дешнп эрекеттерд1 кайталай отырып. Тек кана 15 мл диэтил эфир1 жэне 15 мл 
петролейн эфир1 колданылады. курылгыныц узын iinid кубырын жуу уш1н В.2.5.10 
суреттелгендей диэтил эфирш колданады.

Май мелшер1 салмак мелшер1нен 0,5% кем болган сут ymiH ymiHmi экстракцияны 
еттазбеуге болады.

В.2.5.12 9.5.12 ден 9.5.14 дешн аныктамаларды жалгастырады.
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С косымшасы
(ацпараттыц)

Шик! сут бойынша зертханалар аралык сынактар

С.1 Жалпы ережелер

Б1р1ккен хальщаральщ сынактар 2005 жылы желтоксан айында етгазшд! [8], 
курамына 13 елден 19 зертхана юредт Сынак сутпц эр 6ip Typi бойынша 12 жуп еркш 
бакылау улгшершде етк1з1лд1, курамында:

a) майсыздандырылган суттщ уш жуп улпсцмай мелшер1 Wf < 0,5 г / 100 г 
шамасында;

b) май мелшер1 томен суттщ уш жуп ynrici, май мелшер1 0,5 г /100 г < му < 2 г /100 г 
шамасында;

c) алты жуп шию суттщ улгшершдеп май мелшер1 3 г / 100г < м у < 6 г /  100 г. 
шамасында. Сынак Associazione Italiana Allevatori, Laboratorio Standard Latte, Maccarese, 
Италия тарапынан уйымдастырылган.

Алынган нэтижелер [5] мен [6] сэйкес статистикалык талдау объект!ci болып 
табылды, сэйкес С.1, С.2 жэне С.2 кестелершде бершген.

С.2 Сынак нэтижелер1

С.1 кесте -  Майсыздандырылган сут унпн бершген нэтижелер

Параметрлер Улп Жалпы
орташаа)

3 12 1
Тасталындылардьщ жойылуынан кешн жумыс 11 10 11 -
1стеген зертханалар саны 
Орташа магына г/100 г 0 , 2 2 2 0,336 0,487 0,348
Кайталанудын стандарттьщ ауыткулары, sr, г /100г 0,011 0,010 0,012 0,011

Кайталанудын шекаралары г ( 2 , 8 -sr), г/100 г 0,030 0,028 0,034 0,031
Кайталану турленд1рмес1шц коэффициент!, Су, г,
%

13,7 8,3 7,0 8,9

1ске косудыц стандарттык ауыткулары, sr, г / 1 0 0  г 0,018 0,010 0,017 0,016

1ске косудыц шекаралары А ( 2 , 8 -sr), г / 1 0 0  г
0,051 0,028 0,047 0,043

1ске косу турленд1рмес1шц коэффициент!, Су, R, % 23,0 8,5 9,6 12,5

а) Орташа магыналар тек кана жойылган тасталындылары бар !р!ктемелердщ
колданылуымен гана есептелген. Баска статистикалык орташа ауытку квадратыныц
орташа магынасыныц квадратты туб1р!нен есептелген.
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Параметрлер
Y.ini Жалпы

7 6 2 орташаа)
Тасталындылардьщ жойылуынан кешн жумыс 11 11 11 —
icTereH зертханалар саны 
Орташа магына г/100 г 0,561 1,368 2,039 1,323
Кайталанудын стандарттык ауыткулары, sr, г/100г 0,011 0,011 0,016 0,013

Кайталанудын шекаралары г (2,8-sr), г/100 г 0,031 0,032 0,044 0,036
Кайталану турлещцрмесшщ коэффициент!, Су, г,
%

5,5 2,4 2,2 2,7

1ске косудыц стандарттык ауыткулары, sR, г/100 г 0,016 0,013 0,016 0,015

1ске косудыц шекаралары/? (2,8-S r ) ,  г/100 г 0,044 0,036 0,045 0,042

1ске косу турлещцрмесшщ коэффициент!, Су, «, % 7,8 2,6 2,2 3,2

а) Орташа магыналар тек кана жойылган тасталындылары бар {ржтемелердщ 
колданылуымен тана есептелген. Баска статистикальщ орташа ауытку квадратыньщ 
орташа магынасыныц квадратты туб1ржен есептелген._________________________________

С.З кесте -  Тутас сут уппн бершген нэтижелер

Параметрлер
Улп

Жалпы орташаа)
9 5 10 4 11 8

Т асталындылардыц 
жойылуынан кешн жумыс

10 11 10 11 9 11 —

ютеген зертханалар саны 
Орташа магына г/100 г 3,032 3,287 4,052 4,305 5,503 5,825 4,334
Кайталанудын стандарттык 0,010 0,017 0,011 0,022 0,014 0,013 0,015
ауыткулары , sr, г/100 г 
Кайталанудын шекаралары г 0,028 0,047 0,031 0,063 0,040 0,038 0,043

(2,8 -sr), г/100 г
Кайталану турлещцрмесшщ 0,9 1,4 0,8 1,5 0,7 0,7 1,0
коэффициент!, Су, г, %
1ске косудыц стандарттык 
ауыткулары, sR, г/100 г

0,014 0,021 0,013 0,025 0,015 0,025 0,020

1ске косудыц шекаралары R 0,040 0,059 0,037 0,071 0,043 0,069 0,056

(2,8-Sr), г/100 г
1ске косу турлещцрмесшщ 
коэффициент!, Су «, %

1,3 1,8 0,9 1,7 0,8 1,2 1,3

а) Орташа магыналар тек кана жойылган тасталындылары бар !р!ктемелердщ 
колданылуымен гана есептелген. Баска статистикалык орташа ауытку квадратыньщ орташа 
магынасыньщ квадратты туб1ршен есептелген.___________________________________________
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D косымшасы
(ацпараттыц)

Шика кушндеп кой суй жэне шика кушндеп ешка сутппц зертханалар аралык
сынактар

D.1 Жалпы ережелер

Б1р1ккен хальщаралык сынактар 2006 жылы карашада етюзшд! [8], курамына тогыз 
елден 16 зертхана к1ред1. Сынак сутпц эр 6ip Typi бойынша 6 жуп ерюн бакылау 
улплершде етюзшдт К°й супш ц улплершде 100 г. 4,5 г. майдан, 100 г. 8,5 майга дешн 
курады; ешю сутшщ улгшерЫц курамында май мелшер1 100 г. 1,5тен 100 г. 5,0 дешн 
болды.

Сынактар Associazione Italiana Allevatori, Laboratorio Standard Latte, Maccarese, 
Италия тарапынан уйымдастырылды.

Алынган нэтижелер [5] мен [6] сэйкес статистикалык талдау объект!ci болып 
табылды, сэйкес D1 жэне D.2 кестелер1нде бер1лген.

D.2 Сынак нэтижелер!

D.1 кестес! -  Кой суп уш м бершген нэтижелер
Y.nii

Жалпы
орташаа)Параметрлер 9 5 10 4 11 8

Тасталындылардьщ жойылуынан 
кешн жумыс 1стеген зертханалар 
саны

14 12 13 14 12 14

Орташа магына г/100 г 6,492 4,497 5,554 8,334 7,312 7,877 6,678
Кайталанудын стандарттык 
ауыткулары , sr, г/100 г

0,032 0,022 0,013 0,032 0,012 0,028 0,025

Кайталанудын шекаралары г 
(2,8 -sr), г/100 г

0,090 0,062 0,038 0,090 0,033 0,078 0,069

Кайталану турленд1рмес1шц 
коэффициент!, Су, г, %

1,4 1,4 0,7 1,1 0,4 1,0 1,0

1ске косудыц стандарттык 
ауыткулары, sR, г/100 г

0,044 0,022 0,033 0,042 0,025 0,033 0,034

1ске косудыц шекаралары R (2,8 -sR), 
г/100 г

0,123 0,062 0,091 0,119 0,069 0,092 0,096

1ске косу турленд1рмес1шц 
коэффициент!, Су, R, %

1,9 1,4 1,6 1,4 0,9 1,2 1,4

а) Орташа магыналар тек кана жойылган тасталындылары бар 1р1ктемелерд1н 
колданылуымен тана есептелген. Баска статистикалык орташа ауытку квадратыньщ 
орташа магынасыныц квадратты туб1ршен есептелген._________________________________
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D.2 кесте -  Eiiiid сут1 уинн бершген нэтижелер___________________
Улп Жалпы

орташаа)Параметрлер 1 2 3 4 5 6

Т астал ынд ыл ар д ьщ жойылу ынан 
кеш и жумыс штеген зертханалар

12 14 12 14 14 13 —

саны
Орташа матына г/100 г 3,017 1,542 4,870 2,200 4,405 3,673 3,285
Кайталанудын стандарттык 0,008 0,012 0,011 0,008 0,012 0,010 0,011
ауытку лары , sr, г/100 г 
Кайталанудын шекаралары г 0,023 0,035 0,031 0,023 0,035 0,029 0,030

(2,8 -sr), г/100 г
Кайталану турленд1рмес1шц 0,7 2,3 0,6 1,1 0,8 0,8 0,9
коэффициент!, Сц г, %
1ске косудыц стандарттык 
ауытку лары, sr, г / 1 0 0  г

0,017 0,018 0,020 0,019 0,023 0,015 0,019

1ске косудыц шекаралары R (2,8-sr), 
г/100 г

0,048 0,051 0,055 0,053 0,063 0,042 0,052

1ске косу турленд!рмес!шц 
коэффициент!, Сц к, %

1,6 3,3 1,1 2,4 1,4 1,1 1,6

а) Орташа магыналар тек кана жойылган тасталындылары бар !р!ктемелердщ 
колданылуымен тана есептелген. Баска статистикальщ орташа ауытку квадратыньщ 
орташа магынасыныц квадратты туб1р1нен есептелген._________________________________
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ГОСУДАРСТВЕННЫЙ СТАНДАРТ РЕСПУБЛИКИ КАЗАХСТАН

МОЛОКО
ОПРЕДЕЛЕНИЕ СОДЕРЖАНИЯ ЖИРА 

ГРАВИМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД (КОНТРОЛЬНЫЙ МЕТОД)

Дата введения 2012-07-01
1 Область применения

Настоящий стандарт устанавливает эталонный метод для определения содержания 
жира в молоке хорошего физико-химического качества.

Метод применим к сырому коровьему молоку, сырому овечьему молоку, сырому 
козьему молоку, молоку с пониженным содержанием жира, обезжиренному молоку, 
молоку, консервированному химическими веществами, и переработанному жидкому 
молоку.

Метод не применим, когда требуется большая точность для обезжиренного молока, 
например, для установления эффективности работы молочных сепараторов.

ПРИМЕЧАНИЕ [7] указывает специальный метод, применимый для продуктов из 
обезжиренного молока.

2 Нормативные ссылки

Для применения настоящего стандарта необходимы следующие ссылочные 
нормативные документы. Для датированных ссылок приметают только указанное издание 
ссылочного документа.

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.

ISO 3889:2006* / IDF 219 Milk and milk products. Specification of Mojonnier-type fat 
extraction flasks (Молоко и молочные продукты. Определение содержания жира. Колбы 
типа Можонье для экстракции жира).

ПРИМЕЧАНИЕ При пользовании настоящим стандартом целесообразно проверить действие 
ссылочных стандартов по указателю «Нормативные документы по стандартизации», 
составленному по состоянию на 1 января текущего года, и по соответствующим информационным 
указателям, опубликованным в текущем году. Если ссылочный документ заменен (изменен), то 
при пользовании настоящим стандартом следует руководствоваться замененным (измененным) 
стандартом. 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:

Содержание жира в молоке (fat content of milk): Массовая доля веществ, 
определенная по методу, описанному в настоящем стандарте.

ПРИМЕЧАНИЕ Содержание жира выражается как массовая доля, в процентах.

Применяется в соответствии с СТ РК 1.9

Издание официальное
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4 Сущ ность метода

Аммиачно-спиртовой раствор испытуемой пробы экстрагируют с помощью 
диэтилового эфира и петролейного эфира. Растворители удаляют перегонкой или 
выпариванием. Определяют массу экстрагируемых веществ.

ПРИМЕЧАНИЕ Метод известен как принцип Розе-Еотлиба.

5 Реактивы

Применяют реактивы только установленной аналитической квалификации и 
дистиллированную или деминерализованную воду эквивалентной чистоты.

Реактивы не должны оставлять значительные осадки при проведении определения 
по 9.3.2.

5.1 Раствор аммиака, массовая доля NH3 приблизительно 25 %
[ /> 2 0  = 910 г/л].

ПРИМЕЧАНИЕ Если нет в наличии аммиачного раствора такой концентрации, можно 
использовать более концентрированный раствор (9.5.1).

5.2 Этанол (С2Н5 ОН), или этанол, денатурированный метанолом, содержащий 
объемную долю этанола минимум 94 % (А.4).

5.3 Раствор Конго красный
Растворяют 1 г реактива Конго красного (СзгНггМбТЧагОбЗг) в воде в мерной колбе с 

одной меткой вместимостью 100 мл (6.14). Разбавляют до метки водой.
ПРИМЕЧАНИЕ 1 Применение данного раствора, который позволяет четко видеть границу 

раздела между слоями растворителя и воды, необязательно (9.5.2). Могут применяться другие 
водные цветные растворы, если они не оказывают влияния на результат определения.

ПРИМЕЧАНИЕ 2 Конго красный является канцерогенным.

5.4 Диэтиловый эфир (С2Н5ОС2Н5), свободный от перекисей (А.З), и 
удовлетворяющий требованиям контрольного опыта (9.3.2 и А.2).

ПРИМЕЧАНИЕ Применение диэтилового эфира может привести к опасным ситуациям. 
Необходимо соблюдать меры предосторожности при обращении, применении и удалении.

5.5 Петролейный эфир, с диапазоном кипения температур от 30 °С до 
60 °С, в качестве эквивалента, пентан (СНз[СН2 ]зСНз) с температурой кипения 36 °С, 
удовлетворяющий требованиям контрольного опыта (9.3.2, А. 1 и А.2).

5.6 Растворитель смешанный. Перед применением смешать в равных объемах 
диэтиловый эфир (5.4) и петролейный эфир (5.5).

6 Аппаратура

ПРИМЕЧАНИЕ Вся работающая электрическая аппаратура должна соответствовать 
правилам безопасности при использовании таких растворов, так как при определении 
используются огнеопасные летучие растворители.

6.1 Аналитические весы, обеспечивающие взвешивание с точностью до 1 мг, с ценой 
деления шкалы 0 , 1  мг.

6.2 Центрифуга, способная удерживать колбы для экстрагирования жира или 
пробирки (6 .6 ), с частотой вращения от 500 мин' 1 до 600 мин' 1 с радиальным ускорением 
от 80 г до 90 г с наружной стороны колб или пробирок.

Применение центрифуги не обязательно, но рекомендовано (9.5.5).

2
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6.3 Аппарат для перегонки или выпаривания, для перегонки растворителей и этанола 
из колбы для перегонки или конической колбы, или выпаривания из стаканов или чаш 
(9.5.12)при температуре не выше 100 °С.

6.4 Шкаф сушильный электрический, с открытыми вентиляционными отверстиями, 
поддерживающий в его рабочей области температуру (102 ± 2) °С.

Шкаф должен быть оснащен подходящим термометром.
6.5 Водяная баня, поддерживающая температуру от 35 °С до 40 °С.
6.6 Колбы Можонье для экстрагирования жира, согласно ISO 3889.
ПРИМЕЧАНИЕ Возможно применять пробирки для экстрагирования жира, с сифоном или

приспособлением для промывания, но в этом случае методика будет отличаться. Альтернативная 
методика описана в Приложение В.

Колбы для экстрагирования(экстракции) жира должны быть снабжены корковыми 
пробками хорошего качества или стопорами из других материалов (например, 
силиконовая резина или полиэтилентерефталат (PTFE)), не взаимодействующих с 
приметаемыми реагентами. Корковые пробки должны быть обработаны диэтиловым 
эфиром (5.4), выдержаны в воде при температуре 60 °С или более, в течение, не менее 15 
минут, и затем охлаждены в воде для насыщения водой перед использованием.

6.7 Подставка, удерживающая колбы (или пробирки) для экстрагирования жиров
(6 .6).

6.8 Приспособление для промывания, подходящее для применения смешанных 
растворителей (5.6). Не следует использовать пластмассовые приспособления для 
промывания.

6.9 Емкости для сбора жира, такие как колбы для перегона (плоскодонные) 
вместимостью от 125 мл до 250 мл, конические колбы вместимостью 250 мл или 
металлические чаши.

Если приметаются металлические чаши, они должны быть изготовлены из 
нержавеющей стали, плоскодонные с диаметром от 80 мм до 100 мм и высотой 
приблизительно 50 мм.

6.10 Материал, облегчающий кипение, обезжиренный, из непористого фарфора, 
кремниевого карбида или стекла. Их применение не обязательно.

6.11 Цилиндры мерные вместимостью 5 мл и 25 мл, [4] класс А, или любой другой 
аппарат, соответствующий для указанного продукта.

6.12 Пипетки градуированные вместимостью 10 мл, [2] класс А.
6.13 Держатели, изготовленные из металла, для удержания колб, лабораторных 

стаканов и чаш.
6.14 Колбы мерные с одной меткой, вместимость 100 мл, [3] класс А.

7 Отбор проб

В настоящем стандарте процедура отбора проб не описана. Рекомендуемый метод 
отбора проб указан в [1].

Важно, чтобы лаборатория получила пробу, которая действительно является 
представительной и не была повреждена во время транспортировки или хранения.

Пробы хранят с момента отбора при температуре от 2 °С до 6 °С.

8 Подготовка пробы для испытания

Испытуемую пробу нагревают до температуры (38 ± 2) °С на водяной бане (6.5). 
Осторожно перемешивают пробу, не вызывая вспенивания или взбалтывания молочного 
жира. Быстро охлаждают пробу до температуры (20 ± 2) °С.

3
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Если однородные пробы могут быть получены без предварительного подогрева 
(например, пробы обезжиренного молока), пробу для испытания доводят до температуры 
(20 ± 2) °С и осторожно перемешивают, многократно переворачивая колбу для проб.

Действительное значение содержания жира нельзя получить, если:
a) произошло сбивание молочного жира;
b) четко ощутим явный запах свободных жирных кислот;
ПРИМЕЧАНИЕ Козье молоко естественно содержит низкий уровень свободных жирных 

кислот, которые не полностью извлекаются этим методом.

c) если во время или после подготовки пробы на стенках колбы с пробой видны 
белые частицы или на поверхности пробы плавают жирные капли.

9 Процедура

9.1 Общие положения
Для проверки методики на соответствие пределу повторяемости (11.2), выполняют 

два определения в соответствии с 9.2 - 9.5.

ПРИМЕЧАНИЕ Альтернативная методика с использованием пробирок для экстрагирования 
жира с сифоном или приспособлением для промывания (Примечание к 6.6) приведена в 
Приложении В.

9.2 Испытуемая проба
Перемешивают пробу согласно Разделу 8 осторожно переворачивая флакон три или 

четыре раза. Незамедлительно взвешивают от 10 г до 11 г испытуемой пробы 
непосредственно или путем вычитания в колбе для экстракции жира (6.6) с точностью до 
1 мг.

Переносят пробу по возможности полностью в малый сосуд колбы для 
экстрагирования жира.

9.3 Контрольные испытания
9.3.1 Контрольные испытания для проверки метода
Контрольные испытания выполняют одновременно с анализом пробы, используя тот 

же метод и те же реактивы, но заменяя испытуемую пробу в 9.2 на 10 мл воды (А. 1).
Когда анализируется партия проб для испытания, число циклов сушки может 

отличаться между различными пробами. Если используется бланковая проба для всей 
партии, необходимо убедиться, что значение для бланковой пробы, используемое в 
расчете содержания жира любой отдельной пробы, было получено в тех же условиях, что 
и отдельная проба для испытания.

Если значение, полученное, при проведении контрольного испытания, постоянно 
превышает 1,0 мг, следует проверить реактивы (9.3.2). Поправки более 2,5 мг должны 
быть отмечены в протоколе испытаний.

9.3.2 Контрольные испытания для проверки реактивов
Для проверки качества реактивов выполняют контрольные испытания по 9.3.1. 

Дополнительно используют пустую емкость для сбора жира, подготовленную по 9.4, с 
целью контроля массы. Реактивы не должны оставлять осадок более 1,0 мг (А.2).

Если масса осадка в контрольном опыте больше 1,0 мг, необходимо определить 
количество осадка растворителей отдельно путем перегонки 
100 мл диэтилового эфира (5.4) и петролейного эфира (5.5) соответственно. Для 
получения действительной массы осадка, которая должна быть не более 1,0 мг, 
используют пустую емкость для сбора жира, подготовленную для контрольных целей как 
описано выше.
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Заменить некачественные реактивы, растворители или реактивы после повторной 
перегонки.

9.4 Подготовка сборников для жира
Сушат емкость для сбора жира (6.9) с добавлением материала, облегчающего 

кипения (6.10) в сушильном шкафу(6.4), при температуре (102 ± 2) °С в течение 1 часа.
ПРИМЕЧАНИЕ 1 Материалы, облегчающие кипение, необходимы, чтобы поддерживать 

плавное кипение во время последующего удаления растворителей, особенно если используются 
стеклянные емкости для сбора жира.

Следует защитить емкость для сбора жира от пыли и охладить до температуры 
весовой комнаты. Стеклянную емкость для сбора жира - не менее 1 час, металлическую 
чашу -  не менее 30 минут. Не следует помещать емкость для сбора жира в эксикатор, 
чтобы избежать неполного охлаждения или чрезмерно длительного времени охлаждения.

Для размещения емкости для сбора жира на весы используют держатели (6.13). 
Емкость для сбора жира взвешивают с точностью до 1,0 мг.

ПРИМЕЧАНИЕ 2 Предпочтительно использовать держатели, чтобы избежать, в частности, 
температурных измерений.

9.5 Определение
9.5.1 Выполняют определение в период 1 часа с момента взвешивания пробы.
Добавляют в колбу для экстрагирования жира (9.2) к испытуемой пробе 2 мл

раствора аммиака (5.1), или эквивалентный объем более концентрированного раствора 
аммиака (5.1). Тщательно перемешивают с испытуемой пробой в малом сосуде колбы для 
экстрагирования.

9.5.2 Добавляют 10 мл этанола (5.2). Осторожно, но тщательно перемешивают, 
чтобы содержимое колбы для экстрагирования текло в прямом и обратном направлении 
между малым и большим сосудом. Избегать попадания жидкости близко к горлышку 
колбы. По желанию, можно добавить 2 капли раствора Конго красного (5.3).

9.5.3 Добавляют 25 мл диэтилового эфира (5.4). Закрывают колбу корковой пробкой, 
смоченной водой (6.6). Встряхивают в течение 1 минуты, но не сильно, чтобы избежать 
образования стойких эмульсий.

Во время встряхивания, следует держать колбу для экстрагирования жира в 
горизонтальном положении с малым сосудом, направленным вверх, периодически давая 
возможность жидкости перетекать из большого сосуда в малый. При необходимости 
охлаждают колбу в проточной воде до комнатной температуры. Аккуратно достают 
пробку и промывают ее и горлышко колбы небольшим количеством растворителя 
смешанного по 5.6. Используют приспособление для промывания (6.8) для того, чтобы 
промывная жидкость стекала в колбу.

9.5.4 Добавляют 25 мл петролийного эфира (5.5). Закрывают колбу для 
экстрагирования повторно увлажненной пробкой или заглушкой. Осторожно смешивают в 
течение 30 секунд, как описано в 9.5.3.

9.5.5 Центрифугируют закрытую колбу в течение от 1 минуты до 
5 минут с ускорением от 80 г до 90 г. Если нет центрифуги (6.2), следуют поставить 
закрытую колбу на подставку (6.7), и выдержать 30 минут до тех пор, пока верхний слой 
жидкости не станет прозрачным и четко не отделится от слоя воды.

9.5.6 Аккуратно снимают пробку или заглушку, и ополаскивают ее и горловину 
колбы небольшим количеством растворителя смешанного (5.6). Используют промывную 
склянку таким образом (6.8), чтобы запустить воду, оставшуюся после полоскания, в 
колбу. Если граница находится ниже нижней части стержня колбы, ее поднимают немного 
выше этого уровня, осторожно добавляя воду вниз по стороне колбы (см. Рисунок 1) для 
облегчения слива растворителя.
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ПРИМЕЧАНИЕ На Рисунках 1 и 2 выбран один из трех типов колб, описанных в ISO 3889, 
но это нс означает его преимущества перед другими типами.

9.5.7 Удерживая колбу с помощью держателя, тщательно декантируют 
поверхностный слой из колбы для перегонки или конической колбы в приготовленную 
емкость для сбора жира (9.4) (растворитель, Рисунок 1). Необходимо избегать декантации 
какого-либо водного слоя (Рисунок 2).

9.5.8 Ополаскивают наружную поверхность горловины колбы небольшим 
количеством смешанного растворителя (5.6). Промывную жидкость собирают в емкость 
для сбора жира. Необходимо избегать растекания смешанного растворителя по наружной 
поверхности колбы. По желанию, можно удалить растворитель или его часть его из 
емкости для сбора жира при перегонке или выпаривании, как описано в 9.5.12.

9.5.9 Добавляют 5 мл этанола (5.2) к содержимому колбы для экстрагирования. 
Используя этанол ополаскивают по 9.5.2. Если ранее был добавлен раствор Конго 
красный (5.3), то раствор больше не добавляют.

9.5.10 Второе экстрагирование выполняют, повторяя операции с 9.5.3 по 9.5.7 и 
добавляя вместо 25 мл диэтилового эфира (5.4) только 15 мл, а также 15 мл петролейного 
эфира (5.5). При необходимости слегка поднимают границу раздела до середины 
основания колбы, осторожно добавляя воду (Рисунок 1), чтобы облегчить слив 
растворителя (Рисунок 2).

9.5.11 Третье экстрагирование выполняют без добавления этилового спирта, 
повторяя операции, описанные в 9.5.3 по 9.5.7. Используют только 15 мл диэтилового 
эфира (5.4) и 15 мл петролейного эфира (5.5). При необходимости слегка поднимают 
границу раздела до середины основания колбы (Рисунок 1), чтобы облегчить слив 
раствора (Рисунок 2).

Третья экстракция может быть проведена для молока с содержанием жира менее 
0,5% массовой доли.

9.5.12 Удаляют растворители (включая этанол) по возможности полностью из 
емкости для сбора жира перегонкой, если используют перегонную или коническую колбу, 
или выпариванием, если используют стакан или чашу (6.3). Ополаскивают внутреннюю

Условное обозначение: 1
растворитель; 2 - граница раздела; 
3 - слой воды
а - При второй и третьей экстракции; 
b - При первой экстракции.

Условное обозначение: 1 - граница раздела; 
2 - слой воды.
а - При второй и третьей экстракции; 
b - При первой экстракции.

Рисунок 1 - Перед сливом Рисунок 2 - После слива
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поверхность горловины перегонной или конической колбы небольшим количеством 
растворителя смешанного (5.6) перед началом перегонки.

9.5.13 Емкость для сбора жира (колбу для перегонки или коническую колбу) 
помещают в горизонтальном положении в сушильный шкаф (6.4) при температуре 
(102 ± 2) °С и выдерживают 1 час (для улетучивания паров растворителей).

Извлекают емкость для сбора жира из сушильного шкафа и немедленно проверяют, 
будет ли жир чистый. Если жир не чистый и предполагается наличие посторонних 
примесей, всю процедуру следует повторить. Если жир чист, защищают емкость от пыли 
и охлаждают до температуры весовой комнаты (стеклянную емкость для сбора жира - 
примерно 1 час, металлическую чашу - минимум 30 минут). Не следует помещать емкость 
для сбора жира в эксикатор, чтобы избежать неполного охлаждения или чрезмерно 
длительного времени охлаждения.

Не следует протирать емкость для сбора жира непосредственно перед взвешиванием. 
Для установления емкости на весы (6.1) используют держатели (6.13). Взвешивают 
емкость с точностью до 1,0 мг.

9.5.14 Емкость для сбора жира, колбу для перегонки или коническую колбу 
помещают в горизонтальном положении в сушильный шкаф (6.4) при температуре 
(102 ±2) °С и выдерживают 30 минут. Охлаждают и взвешивают повторно, как указано в 
9.4.13. При необходимости повторяют нагревание и взвешивание пока разница в массе 
между двумя последующими взвешиваниями не уменьшится до 1,0 мг или начнет 
увеличиваться. Записывают минимальную массу как массу емкости для сбора жира и 
экстрагируемого вещества.

10 Обработка и представление результатов

10.1 Расчеты результатов
Рассчитывают содержание жира в пробе, му, выраженное как процент массовой 

доли пробы, используя Формулу (1):

(тх- т 2) - ( т ъ- т 4)wf =— ---- ——— ------— х100% , (1)
т0

где т0 - масса испытуемой пробы (9.2), г;
nt] - масса емкости для сбора жира и экстрагированного вещества, 

определенная по 9.5.14, г;
m2 - масса подготовленной емкости для сбора жира (9.4), г; 
тз - масса емкости для сбора жира, используемая в контрольном опыте (9.3.1) 

и какого-либо экстрагируемого вещества, указанного в 9.5.14, г;
т4 - масса емкости для сбора жира (9.4), используемая в контрольном опыте

(9.3.1), г.
10.2 Выражение результатов
Результат округляют до двух десятичных знаков.

11 Прецизионность

11.1 Межлабораторное определение
Подробности межлабораторного определения прецизионности метода в 

соответствии с международными стандартами [5] и [6].
Подробные данные межлабораторных испытаний по точности метода 

представлены в Приложениях С и D, соответственно (см. также [8]). Значения пределов
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повторяемости и воспроизводимости выражаются для 95 %-ого доверительного уровня и 
не могут применяться для области концентраций и матриц, отличных от данных.

11.2 Повторяемость
Абсолютная разность между двумя независимыми результатами измерений, 

полученными и с использованием одного и того же метода на идентичных пробах 
материала в одной лаборатории одним оператором, на одном оборудовании в течение 
короткого промежутка времени, не должна превышать следующие показатели массовой 
доли в не более чем 5% случаев:

a) 0,031 % для обезжиренного коровьего молока;
b) 0,036 % для коровьего молока с пониженным содержанием жира;
c) 0,043 % для цельного коровьего молока;
d) 0,030 % для козьего молока;
e) 0,069 % для овечьего молока.
11.3 Воспроизводимость

Абсолютная разность между двумя независимыми результатами измерений, 
полученными с использованием одного и того же метода на идентичных пробах 
материала в разных лабораториях разными операторами на разном оборудовании, в 
течение короткого промежутка времени не должна превышать следующие показатели 
массовой доли в не более чем 5% случаев:

a) 0,043 % для обезжиренного коровьего молока;
b) 0,042 % для коровьего молока с пониженным содержанием жира;
c) 0,056 % для цельного коровьего молока;
d) 0,052 % для козьего молока;
e) 0,096 % для овечьего молока.

12 Протокол испытаний

Протокол испытаний должен включать, как минимум, следующую информацию:
a) всю информацию, необходимую для полной идентификации пробы;
b) метод отбора проб, если он известен;
c) использованный метод со ссылкой на настоящий стандарт;
d) все детали, не описанные в настоящем стандарте, или не обязательные, вместе с 

подробностями любых непредвиденных случайностей, которые могут повлиять на 
результат(ы) анализа;

e) внесение поправки, если в контрольном опыте получено значение, более 2,5 мг;
f) полученные результаты); или окончательный заявленный результат, если была 

проверена повторяемость.
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Приложение А
(информационное)

Примечания к процедурам

А.1 Контрольное испытание, выполняемое одновременно с определением (9.3.1)

Значение, полученное при проведении контрольного испытания, выполняемого 
одновременно с определением, дает возможность корректировать присоединенную массу 
веществ, экстрагированных из испытуемой пробы (т\ - mi), с учетом присутствия любого 
нелетучего вещества, полученного из реактивов, а также любого изменения атмосферных 
условий в весовой комнате при двух взвешиваниях (9.5.14 и 9.4). При использовании 
контрольных проб для нескольких образцов для испытания необходимо удостовериться, 
что пустая емкость сопровождает емкости для сбора проб с пробами до тех пор, пока 
последняя емкость для сбора проб не достигнет постоянной массы.

Для расчета содержания жира используют массу пустой емкости, соответствующего 
циклу сушки пробы для испытания [то есть, для тестовой емкости, достигшей постоянной 
массы в цикле сушки п используют пустую массу в цикле сушки п, для цикла сушки 
(п + 1) используют пустую массу цикла сушки (п + 1) и т.д. (9.3.1)].

При благоприятных условиях, таких, как низкое значение в контрольном испытании 
по реактивам, постоянная температура в комнате для проведения взвешивания, 
достаточное время охлаждения емкости для сбора жира, значение обычно ниже 1,0 мг, и 
может быть не учтено при расчетах в случае обычных определений. Немного завышенные 
значения (положительные или отрицательные) до 2,5 мг также часто не принимают в 
расчет. После корректировки таких значений результаты будут точными. Если вносятся 
поправки более 2,5 мг, то это должно быть отмечено в протоколе испытаний (Раздел 12).

Если значение, полученное в контрольном испытании, постоянно превышает 1,0 мг, 
то реактивы должны быть проверены. Любые реактивы с примесями необходимо 
заменить или очистить (9.3.2 и А.2).

А.2 Контрольные испытания для проверки реактивов (9.3.2)

При проведении контрольного испытания для контроля массы должна быть 
использована такая емкость для сбора жира, чтобы из-за изменений в атмосферных 
условиях весовой комнаты или отсутствие нелетучего вещества в экстракте реагентов. 
Такая емкость для сборки жира, может быть использована как уравновешивающая 
емкость, если используются весы, имеющие две чаши. В противном случае должно 
учитываться отклонение массы (тз - в 10.1) емкости для сборки жира при контроле, 
если в контрольном опыте проводится проверка массы емкости для сбора жира. Поэтому 
изменение массы емкости для сбора жира, скорректированной по изменению массы 
емкости для сбора жира при контрольном методе, не должно превышать 1,0 мг.

Растворители могут содержать летучее вещество, которое прочно удерживается в 
жире. Если существуют индикаторы присутствия таких веществ, необходимо выполнить 
контрольную проверку для всех реактивов и для всех реактивов и для каждого 
растворителя, используя емкость для сбора жира и около 1 г безводного молочного жира. 
При необходимости растворители повторно перегоняют в присутствии 1 г безводного 
молочного жира на 100 мл растворителя. Использовать растворители необходимо сразу 
после повторной перегонки.
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А.З Исследование на наличие перекисей

Для исследования перекисей к 10 мл диэтилового эфира (5.4) в малый стеклянный 
цилиндр с притертой пробкой, предварительно промытый эфиром, добавляют 1 мл 
свежеприготовленного раствора йодида калия концентрацией 100 г/л. Встряхивают 
цилиндр и оставляют на 1 минуту. Слой диэтилового эфира не должен при этом желтеть.

Для определения перекисей могут быть использованы другие методы.
Чтобы гарантировать, что диэтиловый эфир свободен от перекисей, необходимо 

обработать диэтиловый эфир минимум за 3 дня до использования как указано далее.
Разрезают цинковую фольгу на полоски, которыми заполнят наполовину бутыль, 

содержащую диэтиловый эфир, используя приблизительно 8000 мм2 фольги на 1 литр 
диэтилового эфира.

Перед использованием полностью погружают полоски фольги на 
1 минуту в раствор, содержащий 10 г пятиводного сульфата меди (П) (CuS0 4 -5 H2 0 ) и 2 мл 
концентрированной серной кислоты (98 % массовой доли) на 1 литр. Осторожно, но 
полностью промывают полоски водой, помещают мокрые покрытые медью полоски в 
бутыль, содержащую диэтиловый эфир, и оставляют полоски в бутыли.

М огут быть использованы другие методы, если они не оказывают воздействия на 
результат определения.

А.4 Этанол

Этанол, денатурированный не с помощью метанола, а каким-либо другим способом, 
может быть использован при условии, что денатурат не оказывает влияния на результат 
определения.
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Приложение В
(,информационное)

Альтернативные процедуры с использованием обезжиренных трубок с сифоном или
промывных устройств

В.1 Общие положения

Если используют пробирки для экстрагирования жира с сифоном или 
приспособлением для промывания, необходимо применять методику, описанную в 
настоящем приложении. Пробирки должны быть снабжены корковыми пробками 
хорошего качества или стопорами, описанными в 6.6 (пример приведен на Рисунке В.1).

В.2 Методика

В.2.1 Приготовление испытуемой пробы
См. Раздел 8.
В.2.2 Испытуемая проба
Подготавливают, как описано в 9.2, используя пробирки для экстракции жира 

(Примечание к 6.6 и В.1). Испытуемая проба должна быть помещена на дно пробирки для 
экстракции жира.

В .2.3 Контрольный опыт
См. 9.3 и А.1.
В.2.4 Подготовка емкости для сбора жира
См. 9.4.
В.2.5 Определение
В.2.5.1 Измерение выполняют незамедлительно.
В.2.5.2 Добавляют 10 мл этанола (5.2). Осторожно, но тщательно смешивают со 

смесью в пробирке для экстракции жира. При желании добавляют 2 капли раствора Конго 
красного (5.3)

В.2.5.3 Добавляют 25 мл диэтилового эфира (5.4). Закрывают пробирку для 
экстракции жира пробкой, пропитанной водой, или стопором из другого материала, 
смоченного водой (6.6). Сильно встряхивают пробирку, но не сильно, поворачивая 
несколько раз в течение 1 минуты, избегая образования стойких эмульсию. При 
необходимости охлаждают пробирку в проточной воде. Осторожно удаляют пробку или 
стопор и промывают ее и горловину пробирки небольшим количеством растворителя 
смешанного (5.6). Используют приспособление для промывания (6.8), чтобы промывная 
жидкость стекала в пробирку.
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Измерения в миллиметрах

b) С приспособлением промывной 
емкости

a) Вместимость до данного уровня с удаленной арматурой (105 ± 5) мл.
b) Толщина стенок (1,5 ± 0,5) мм.

Рисунок В.1 - Примеры трубок для экстракции жира

В.2.5.4 Добавляют 25 мл петролейного эфира (5.5). Закрывают пробирку для 
экстракции жира повторно увлажненной (окунанием) пробкой или стопором. Осторожно 
встряхивают пробирку в течение 30 секунд, как описано в В.2.5.3.

В.2.5.5 Центрифугируют закрытую трубку для экстракции жира в течение от 1 до 5 
минут с радиальным ускорением от 80 г до 90 г. Если нет возможности провести 
центрифугирование (6.2), оставляют закрытую трубку на подставке (6.7) не менее чем на 
30 минут, до тех пор, пока не появится всплывающий слой, отделившийся от водяного 
слоя. При необходимости трубку остужают под струей воды до комнатной температуры.
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В.2.5.6 Осторожно вынимают пробку или заглушку и промывают ее и горлышко 
трубки для экстракции жира небольшим количеством смешанного растворителя (5.6). 
Используют промывную склянку (6.8) так, чтобы намыв стекал в трубку.

В.2.5.7 Вставляют сифонное приспособление или приспособление для промывания в 
пробирку. Нажимают вниз длинную внутреннюю трубку приспособления, пока ввод 
окажется приблизительно на 4 мм выше границы раздела между слоями. Внутренняя 
трубка приспособления должна быть параллельна осевой линии пробирки для экстракции 
жира.

Осторожно переносят поверхностный слой из пробирки для экстракции жира в 
емкость жира (9.4), содержащую материалы, облегчающие кипение (6.10), если 
используются перегонные или конические колбы (необязательно). Избегают переноса 
какого-либо водяного слоя.

ПРИМЕЧАНИЕ Поверхностный слой можно перенести из пробирки для экстракции жира, 
используя, например, резиновую грушу, прикрепленную к короткому стержню для оказания 
давления.

В.2.5.8 Отсоединяют приспособление от горловины пробирки для экстракции жира. 
Немного приподнимают арматуру и промывают нижнюю часть ее длинного внутреннего 
стержня небольшим количеством смешанного растворителя (5.6). Опускают и 
переустанавливают приспособление и переносят промывную жидкость в емкость для 
сбора жира. Промывают выходное отверстие приспособления, небольшим количеством 
смешанного растворителя снова, собирая промывную жидкость для сбора жира. По 
желанию можно удалить растворитель или часть его из емкости для сбора жира 
перегонкой или выпариванием, как описано в 9.5.12.

В.2.5.9 Повторно отсоединяют приспособление от горловины. Слегка поднимают 
приспособление и добавляют 5 мл этанола к содержимому пробирки для экстракции жира. 
Используя этанол, промывают длинную внутреннюю трубку приспособления. 
Смешивают, по В.2.5.2.

В.2.5.10 Выполняют вторую экстракцию, повторяя действия, описанные от В.2.5.3 
до В.2.5.8. Взамен 25 мл используют только 15 мл диэтилового эфира (5.4) и 15 мл 
петролейного эфира. Для промывания длинной внутренней трубки приспособления, после 
предыдущей экстракции, используют диэтиловый эфир.

В.2.5.11 Третью экстракцию выполняют без добавления этанола, повторяя действия, 
описанные от В.2.5.3 до В.2.5.8. Используют только 15 мл диэтилового эфира и 15 мл 
петролейного эфира. Для промывания длиной внутренней трубки приспособления 
используют диэтиловый эфир, как описано в В.2.5.10.

Третью экстракцию можно не проводить для молока с содержанием жира менее чем 
0,5 % от массовой доли.

В.2.5.12 Продолжают определение по 9.5.12 - 9.5.14.
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Приложение С
(;информационное)

Межлабораторное испытание сырого молока

С.1 Общие положения

Совместное международное испытание, включившее в себя 19 лабораторий в 13 
странах, проведено в декабре 2005 года [8]. Испытание было проведено на 12 парах 
произвольных повторных выборок, содержащих:

a) три пары проб обезжиренного молока с содержанием жира
W f <  0,5 г / 100 г;

b) три пары проб молока с пониженным содержанием жира, с содержанием жира в 
пределах 0,5 г / 100 r < Wf < 2  г / 100 г;

c) шесть пар проб сырого молока с содержанием жира в пределах 
3 г / 100 г < Wf < 6 г / 100 г. Испытание было организовано Associazione Italiana Allevatori, 
Laboratorio Standard Latte, Maccarese, Италия.

Полученные результаты стали объектом статистического анализа в соответствии с 
международными стандартами [5] и [6] и приведены в Таблице С.1, С.2 и С.З, 
соответственно.

С.2 Результаты испытания

Таблица С.1 - Результаты для обезжиренного молока

Параметры Проба Общее
среднееа)

3 1 2 1

Количество задействованных лабораторий после 
удаления выбросов

1 1 1 0 1 1 -

Среднее значение г/100 г 0 , 2 2 2 0,336 0,487 0,348
Стандартное отклонение повторяемости, лу, г/100 г 0 , 0 1 1 0 , 0 1 0 0 , 0 1 2 0 , 0 1 1

Границы повторяемости г (2,8лу), г/100 г 0,030 0,028 0,034 0,031
Коэффициент вариации повторяемости, Су, г, % 13,7 8,3 7,0 8,9
Стандартное отклонение воспроизводимости, S r ,  

г /100 г
0,018 0 , 0 1 0 0,017 0,016

Границы воспроизводимости = R (2,8S r ) ,  г/100 г 0,051 0,028 0,047 0,043
Коэффициент вариаций воспроизводимости, Су, r ,

%
23,0 8,5 9,6 12,5

а) Средние значения были рассчитаны с использованием только данных выборки с 
удаленными выбросами. Прочие статистические средние были рассчитаны из квадратного 
корня среднего значения квадрата отклонений.________________________________________
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Таблица С.2 - Результаты для молока с пониженным содержанием жира

Параметры
Проба Общее

7 6 2 среднееа)

Количество задействованных лабораторий после 
удаления выбросов

11 11 11 -

Среднее значение г/100 г 0,561 1,368 2,039 1,323
Стандартное отклонения повторяемости, sr, г/100г 0,011 0,011 0,016 0,013

Границы повторяемости г (2,8 -sr), г/100 г 0,031 0,032 0,044 0,036

Коэффициент вариаций повторяемости, Су г, % 5,5 2,4 2,2 2,7
Стандартное отклонение воспроизводимости, sr, 
г/100 г

0,016 0,013 0,016 0,015

Границы воспроизводимости 7? (2,8 - s r ) ,  г/100 г
0,044 0,036 0,045 0,042

Коэффициент вариаций воспроизводимости, Су r,
%

7,8 2,6 2,2 3,2

а) Средние значения были рассчитаны с использованием только данных выборки с 
удаленными выбросами. Прочие статистические средние были рассчитаны из квадратного 
корня среднего значения квадрата отклонений.________________________________________

Таблица С.З - Результаты для цельного молока

Параметры
Проба

Общее среднееа)
9 5 10 4 11 8

Количество задействованных 
лабораторий после удаления 
выбросов

10 11 10 11 9 11

Среднее значение г/100 г 3,032 3,287 4,052 4,305 5,503 5,825 4,334
Стандартное отклонение 
повторяемости, sr, г/100 г

0,010 0,017 0,011 0,022 0,014 0,013 0,015

Г раницы повторяемости г 
(2,8-5Г), г/100 г

0,028 0,047 0,031 0,063 0,040 0,038 0,043

Коэффициент вариаций 
повторяемости, Су, г, %

0,9 1,4 0,8 1,5 0,7 0,7 1,0

Стандартное отклонение 
воспроизводимости, Sr ,  г / 1 0 0  г

0,014 0,021 0,013 0,025 0,015 0,025 0,020

Границы воспроизводимости R 
(2,8-S r ) ,  г / 1 0 0  г

0,040 0,059 0,037 0,071 0,043 0,069 0,056

Коэффициент вариаций 
воспроизводимости, Су R ,  %

1,3 1,8 0,9 1,7 0,8 1,2 1,3

а) Средние значения были рассчитаны с использованием только данных выборки с 
удаленными выбросами. Прочие статистические средние были рассчитаны из квадратного 
корня среднего значения квадрата отклонений.________________________________________
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Приложение D
(информационное)

Межлабораторное испытание сырого овечьего молока и сырого козьего молока

D.1 Общие положения

Совместное международное испытание [8], включившее в себя 16 лабораторий в 
девяти странах, проводились в ноябре 2006 года. Испытание было проведено на 6 парах 
произвольных контрольных проб по каждому виду молока. Пробы овечьего молока 
содержали жир от 4,5 г на
100 г до 8,5 г на 100 г; пробы козьего молока имели содержание жира от 1,5 г на 100 г до 
5,0 г на 100 г.

Испытания были организованы Associazione Italiana Allevatori, Laboratorio Standard 
Latte, Maccarese, Италия.

Полученные результаты стали объектом статистического анализа в соответствии с
[5] и [6], и приведены в Таблице D1 и D.2, соответственно.

D.2 Результаты испытания

Таблица D.1 - Результаты для овечьего молока

Проба
Параметры 9 5 10 4 11 8 Общее

среднееа)
Количество задействованных 
лабораторий после удаления 
выбросов

14 12 13 14 12 14

Среднее значение г/100 г 6,492 4,497 5,554 8,334 7,312 7,877 6,678

Стандартное отклонение 
повторяемости, sr, г/100 г

0,032 0,022 0,013 0,032 0,012 0,028 0,025

Границы повторяемости г (2,8sr), 
г/100 г

0,090 0,062 0,038 0,090 0,033 0,078 0,069

Коэффициент вариаций 
повторяемости, С к %

1,4 1,4 0,7 1,1 0,4 1,0 1,0

Стандартное отклонение 
воспроизводимости, S r , г/100 г

0,044 0,022 0,033 0,042 0,025 0,033 0,034

Границы воспроизводимости = R 
( 2 , 8 S r ) ,  г / 1 0 0  г

0,123 0,062 0,091 0,119 0,069 0,092 0,096

Коэффициент вариаций 
воспроизводимости, Су, R ,  %

1,9 1,4 1,6 1,4 0,9 1,2 1,4

а) Средние значения были рассчитаны с использованием только данных выборки с 
удаленными выбросами. Прочие статистические средние были рассчитаны из квадратного 
корня среднего значения квадрата отклонений.________________________________________
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Таблица D.2 - Результаты для козьего молока

Проба Общее
среднееа)Параметры 1 2 3 4 5 6

Количество задействованных 
лабораторий после удаления 
выбросов

12 14 12 14 14 13

Среднее значение г/100 г 3,017 1,542 4,870 2,200 4,405 3,673 3,285
Стандартное отклонение 
повторяемости, sr, г/100 г

0,008 0,012 0,011 0,008 0,012 0,010 0,011

Границы повторяемости г (2,8 -sr), 
г/100 г

0,023 0,035 0,031 0,023 0,035 0,029 0,030

Коэффициент вариаций 
повторяемости, Су, г, %

0,7 2,3 0,6 1,1 0,8 0,8 0,9

Стандартное отклонение 
воспроизводимости, S r , г / 1 0 0  г

0,017 0,018 0,020 0,019 0,023 0,015 0,019

Г раницы воспроизводимости R 
(2,8 -sR), г / 1 0 0  г

0,048 0,051 0,055 0,053 0,063 0,042 0,052

Коэффициент вариаций 
воспроизводимости, Су R ,  %

1,6 3,3 1,1 2,4 1,4 1,1 1,6

а) Средние значения были рассчитаны с использованием только данных выборки с 
удаленными выбросами. Прочие статистические средние были рассчитаны из квадратного 
корня среднего значения квадрата отклонений.________________________________________
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