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КР СТ ИСО 8262-3-2009

Kipicne

Осы стандарт сут, сут ешмдершдеп жэне сут непзшдеп тагам 
ешмдершщ майдыц курамын гравиметрикалык аныкгауга барльщ ыкдимал 
шамаларымен 6ipre уйлест1ретш бакылау эдютер1мен катар ещцретш 
курылым irniime дайындалды. Осы эдостер Роше-Готлиб (RG) эд1сц Вейбулл- 
Бернтроп (WB) эд1с1 немесе Шмидт-Бондзынски-Рацлаф (SBR) принцишнде 
непзделедг

WB принцишнде непзделген, курам ында кекешстердщ жогары децгеш, 
жумыртка сарысы, эмульгаторы жэне т.б. болатын сут жэне балмуздак жэне 
балмуздакка арналган коспалардыц баска турлерше колданылатын осы 
стандарт мына себептер1 бойынша тацдалган болатын:

- RG эд1с1 майдыц жеткшшаз болшу1 ce6e6i болатын жэне сэйкесшше 
май курамыныц ете томенп мэнш керсететш жогарыда аталган 
ингредиенттердщ жогары децгешне байланысты ыцгайсыз;

SBR эд1С1 кынщыл гидролиздеп эфирлж -  шайгындайтын 
курауыштардыц артуына кабшети жэне сэйкесшше май курамыныц ете 
жогары м этн  керсететш кем^ртектщ жогары курамына байланысты 
ыцгайсыз;

- WB процедурасы сондай-ак кынщыл гидролиз!н косады, кышкыл 
гидролиз! сузшш шайылганга дешн эфирлш -  шайгындау курауыштар 
жагынан зиянды болып табылмайды, ал сузНштеп кеппршген тунбада 
курауыштар, шайгындалатын петролейн эфир болмайды;

Бастапкы Вейбулл эд\с\ нанга арнап эз1рленген болатын, осы стандартта 
керсетшген турленд1рген эд1ст1 Бернтроп эз1рлеген болатын. Осы эд1с тамак 
ешмдершщ кептеген турлершдеп майдыц курамын аньщтау унпн кец 
колданылады.
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КАЗАХСТАН РЕСПУБЛИКАСЫНЫЦ МЕМЛЕКЕТТ1К СТАНДАРТЫ

CYT 0Н1МДЕР1 ЖЭНЕ CYT НЕГ131НДЕГ1 ТАГАМ 0Н1МДЕР1 
Майдыц курамын Вейбулл-Бернтроптыц гравиметрикальщ 

Ofliciivicii аныктау (бакылау Oflici)
3-бвл1м

Арнайы жагдайлар

ЕнНзшген куш 2010-07-01

1 Колданылу саласы

Осы стандарт Роше-Готлиб эд1С1 колданылмайты н (ятни, эр турл! 
мол шерл i бос май кынщылдарыныц курам ы немесе кесектер немесе сут емес 
ингредиенттер аркылы толытымен еритш, мысалы, суйьщ кайнатылтан крем 
сиякды, салматы туткыр немесе nicipyre арналтан сут непзшдеп тамак 
ешмдершщ кейб^р турлер1 суйык, концентрациялантан немесе сут курамы 
кургак сут ошмдершдеп майдыц курамын аныкгаудыц бакылау эддсш 
белплейдк

Сондай-ак осы стандарт жаца жасалтан ipiMHiiicrip барлык турлерше 
колданылады, мысалы, сытымдалтан сузбе немесе сузбе, коконю косылтан 
жаца дайындалтан ipiMHiiicrep, шэрбэт, «мюсли» жэне т.б. Ком^ртек 
курамыныц копт1г1нен немесе сут ошмдершдеп майды аныктау эдюшщ 
б1ркелюЫздтнен Шмидт-Бондзински-Ратцлаф эд1Ш колданылмайды.

ЕСКЕРТПЕ 1 Роше-Готлид бакылау эдютер1 суттеп, кремдегт, коюландырылган 
жэне тэта косылтан коюландырылган суттеп жэне куртак суттен жасалтан ешмдерде 
майдыц курамын аныктау KJ3 СТ ИСО 1736, ИСО 1211, ИСО 2450, ИСО 1737 белпленген.

ЕСКЕРТПЕ 2 Курамында майы жок куртак ешмдерден 5 % (салмакдык улес1) кем 
лактоза болатын сыр жэне балкытылган сырдыц майдыц курамын аньщтауга арналтан 
Шмидт-Бондзински-Ратцлаф бакылау эд1с1 ИСО 1735 белпленген.

2 Нормативтпс сштемелер

Осы стандартты колдану упйн мынадай сштеме нормативтж к¥жаттаР 
кажет:

КР СТ 1.9-2007 К,азацстан Республикасыныц Техникалъщ pemmey 
жуйеси К^азакстсш Республикасында шет мемлекеттердщ халъщаралыц, 
вщрлт жэне улттыц стандарттарын, басца да стандарттау .xcoiiinOeei 
нормативтж цужаттарды цолдану mdpmi6i.

Ресми басылым
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К? СТ ИСО 1736-2009 К,ургац сут жэне цургац сут oiii.udepi. Майдыц 
цурамын аныцтау. Гравиметрикалыц ddic (Бацылау эдШ) *

ГОСТ 1770-74 Зертханалъщ влшегш шыны ыдыс. Цилиндрлер, 
влшектер, цутылар, тамшуырлар. Жалпы техникалъщ шарттар.

ГОСТ 3622-68 Сут жэне сут онтдерг. Сынамаларды ipmmey жэне 
оларды сынацца дайындау.

ГОСТ ИСО 5725-1-2003 Олшеу ddicmepi мен нэтижелерМц дэлдт 
(дурыстыгы жэне прецизиялыгы). 1-бвлш. Неггзгг ережелер мен 
анъщтамалар.

ГОСТ ИСО 5725-2-2003 Олшеу ddicmepi мен нэтижелершщ дэлдт 
(дурыстыгы жэне прецизиялыгы). 2-бGлiм. Олшеудщ стандарттыц эдтнщ 
цайталангыштыгы мен ткРршРшгт анъщтаудыц №2i32i эдШ.

ГОСТ ИСО 5725-3-2003 Олшеу ddicmepi мен нэтижелершц ддлдi2 i 
(дурыстыгы жэне прецизиялыгы). 3-бвлiм. Олшеудщ стандарттыц ddici 
прецизиялыгыныц аралыц KopceniKiiumepi

ГОСТ ИСО 5725-4-2003 Олшеу ddicmepi мен нэтижелершц ддлдiгi 
(дурыстыгы жэне прецизиялыгы). 4-бвлiм. Олшеудщ стандарттыц эдтнщ 
дурыстыгын анъщтаудыц негпгз ddicmepi.

ГОСТ ИСО 5725-5-2003 Олшеу ddicmepi мен нэтижелершщ дэлдiгi 
(дурыстыгы жэне прецизиялыгы). 5-бвлiм. Олшеудщ стандарттыц эдтнщ 
прецизиялыгын анъщтаудыц балама ddicmepi.

ГОСТ ИСО 5725-6-2003 Олшеу ddicmepi мен нэтижелершщ дэлдiгi 
(дурыстыгы жэне прецизиялыгы). 6-бвлiм. Практикада дэлдт мэнш 
пайдалану.

ГОСТ 6709-72 Тазартылган су. Техникалъщ шарттар.
ГОСТ 12026-76 Зертханалъщ сузгш цагаз. Техникалъщ шарттар.
ГОСТ 13928-84 Сут жэне дайындалатын ктегейлер. Кулбылдау ережеа, 

сынамаларды ipmmey ddicmepi жэне оларды талдауга дайындау.
ГОСТ 24104-2001 Зертханалъщ таразылар. Жалпы техникалъщ 

талаптар.
ГОСТ 26809-86 Сут жэне сут ошмдерг. Цабылдау ережесг, ipmmey 

ddicmepi жэне талдауга сынамаларды дайындау.
ИСО 1211-99 Сут. Майдыц цурамын аныцтау. Гравиметрикалыц эд1с. 

(Бацылау эд1сд).*
ИСО 1735- 2004 Сыр жэне балцытылтан сыр. Майдыц цурамын аныцтау. 

Гравиметрикалыц эд1с (Бацылау эдю().*
ИСО 1737-2008 Кант цосылтан жэне цантсыз цоюландырылтан сут. 

Майдыц цурамын аныцтау. Гравиметрикалыц эдю (Бацылау эдш).*
ИСО 2450-2008 Кшегей. Майдыц цурамын аныцтау. Гравиметрикалыц 

эдю (Бацылау эд1Ы).*

*  КР СТ 1.9 сэйкес цолданылады
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ЕСКЕРТПЕ Осы стандартты пайдалану кезтде ycmiMi3dezi жылдыц бершген 
«Стандарттау жвнтдегг нормативтт цужаттар» корсеткши бойынша жэне 
устгмгздегг жылы жарияланган muicmi ацпараттыц керсеткштер бойынша сштеме 
К] жаттардыц цолданылуын тексеру керек. Егер сштеме цужат ауыстырылган 
(взгерттген) болса, онда осы стандартты пайдаланган кезде ауыстырылган 
(взгерттген) цужатты жетекшглгкке алган дурыс. Егер сштеме цужат ауыстырылмай 
жойылган жагдайда, онда оган сштеме бершген ереже осы сттемеге цатысы 
болмайтын бвлтте цолданылады.

3 Эдктщ мацыздылыгы

Эдю туз кышкылы ертщ цкмен каинату кезшде у л и т  буландыруга 
непзделген. Ыстьщ булау майлы заттарды устап туру уш1н суландырылган 
сузг1ш кагаз аркылы суз1лед1, содан кешн май n-гексан немесе петролейн 
эфир1н пайдалана отырып, кепт1р1лген сузпш кагаздан алынады. EpiTicim 
дистилляциялау немесе буландыру аркылы шыгарылады, ал алынган май 
Вейбулл-Бернтроп принцип! бойынша алынады жэне влшенедт

4 Аппаратура, материалдар мен реактивтер

Зертханалык таразылар ГОСТ 24104 бойынша,;
Сынамаларды гомогендеуге арналган миксер. Мысалы, кесуге арналган 

пышакты пайдалану немесе TnicTi какпагы болатын сыйымдылыгы 1 л 
ыдысы бар жылдам миксер.

Шайгындау аппараты уздкЫз немесе жартылай узд1кс1з. Мысалы, 
сифон коле Mi 40 см3 бастап 60 см3 дейш шайгындагыш, сыйымдылыгы 150 
см3 болатын шайгындау кутынан (туб1 жалпак, мойны кыска) жэне кеппрпш 
патронга немесе макта сынамасына сэйкес келет1н колданылып журген 
суландыратын конденсатор дан туратын Сокслет тип1н пайдалану.

Сыйымдылыгы 150 см3 Ty6i жалпак жэне мойны кыска шайгындау куты, 
ГОСТ 1770 бойынша.

Шайгындау аппаратын колдану уш1н imKi диаметр! 22 мм жэне сырткы 
узындыгы 80 мм болатын кершетш тунбага мумкшдк тугызатын 
майсыздандырылган сузг!ш кагаз, шыны, алюминий немесе PTFE3) немесе 
целлюлоза, жеке кабаттан жасалган сыгынды уштары;

40 °С бастап 60 °С дей!н жэне 30 °С бастап 40 °С дешн температураныц 
устап туруын камтамасыз етет!н су моншасы.

Шайгындау аппаратына арналган кыздыргыш аппарат. Мысалы, термо 
реле кемепмен реттелетш су моншасы, кумды монша немесе плиткаларды 
пайдалану.

Шыны шариктер немесе фарфор Tmiicrepi немесе карборунд тшмдер! 
немесе майсыздандырылган, кеуект! емес, колдану кезшде усак, кайнау 
ocepiH жаксартатын баска да материал,
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ЦР СТ ИСО 8262-3-2009

Либих типп суландыратын конденсаторга сэйкес келетш сыйымдылыгы 
250 см3 дети  конус тэр1зд1 куты-

Конденсаторга сэйкес келетш конус тэр1зд1 кутыны кыздыруга арналган 
кыздыргыш аппарат. Мысалы, сым торын жэне газ пплтерш, электрлш 
плитканы немесе кумды моншаны пайдалану.

Улгшер сынагын журпзуге арналган тыгыз жабылатын какпакты 
контейнер.

Бурмеленген сузпш кагазды пайдалану кезшде сузпш куйгы.
Сыйымдылыгы 100 см3 жэне 250 см3 шумен болатын елшектер ГОСТ 

1770 бойынша.
100 °С аспайтын температура кезшде кутыдагы epiTKiniTi 

дистилляциялауга арналган дистиллятор.
(102 ± 2) °С температураны камтамасыз етет1н толы к ашылатын 

желдетюш сацылауы болатын электрл1к KenTiprini шкаф.
Сыйымдылыгы 50 см3, 100 см3 жэне 250 см3 цилиндр.
Сузпш кагаз мен уштарын устап туруга арналган металл кыскыштар.
Сузг1ш кагаз мен уштарын устап туруга арналган уштары жал пак 

кыскыш
Тазыртылган су ГОСТ 6709 бойынша.
Тыгыздыгы 1,10 г/см3 болатын салмактык улес1 20 % суйытылган туз 

кышкылы.
10 см3 концентрацияланган туз кышкылын СН1 (р2о =1,18 г/см3) 100 см3 

суга суйылту керек жэне араластыру керек.
Судан бос шайгындау epiTKimi: 30 °С бастап 60 °С дешнп кайнау 

температурасы бар n-гексан немесе петролейн (кайнауы томен) эфир.
Белшген ерыюш сапасын тексеру уннн алдын ала 6.4 сэйкес оцделген 

шайгындау кутысынан 100 см3 ер таш и  тазарту керек. Салмагын тексеру 
уннн (9.1 карацыз) сол эдаспен тазартылган шайгындау бос кутыны 
пайдалану керек. Ерггюш 1,0 мг артык тунбаны калдырмауга тшс.

Егер ертщ ц белпленген талаптарга сэйкес келмесе, онда ертщ цш  
ауыстыру немесе тазалау керек.

Диаметр! 150 мм, майсыздандырылган сапасы орташа, бурмеленген 
сузпш кагаз.

Сузпш кагаз сапасын тексеру ерпюшп пайдалана отырып 6.3 сэйкес 
журпзед!. Салмагын тексеру уннн (9.1 карацыз) алдын ала 6.4 сэйкес 
оцделген шайгындау бос кутыны пайдалану керек. Ерпюш 1,0 мг артык 
тунба калдырмауга тшс.

Сэйкес келмейтш сузпш кагазды мыналармен ауыстыруга руксат 
етшед!:

а) кок лакмус кагазы;
б) диатом жер (мшдетп емес; 6.5.3 карацыз);
в) тазартылган лактоза (мшдетп емес; 6.5.3 карацыз);
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г) 90 мин бойы epmdin эссенциясымен майсыздандырылган шитп -  
макта жэне кеггпршген.

Белу багам ы 1 мин болатын сагат.

5 Yjirijicpfli ipiKTey

Ynruiepfli ipiicrey ГОСТ 3622, ГОСТ 13928, ГОСТ 26809 сэйкес 
журпзшедг

ЕСКЕРТПЕ Суйьщ жэне тутк;ыр сут ешмдершщ барлык улплер1 улплерд1 ipiicrey 
уакытынан процедураны бастау уакытына дешн 2 °С - 4 °С дешнп температурада 
сандалу га тшс. К^ымталган ыдыстарда немесе кутыларда сактау nesi нде улплерд1 темен 
20 °С температурада сакдау керек.

6 Бакылауды отказу iopiiOi

6.1 Vjirijiepfli дайындау

6.1.1 Суйык сут ошмдер!
Араластырып, контейнерд! аудару керек. Контейнерд! ашып, затты 

екшнп контейнерге (ауа етпейтш какпакпен жабылтан) акырындап куяды 
жэне 6ipiHHii контейнердщ кабыргаларына жэне бетше жабысатын кандай да 
6ip май немесе курамы баска Yлгiгe косу туралы камтамасыз ете отырып, 
кайта тасымалдап араластырады. Егер затта кесек немесе ингредиент 
белшектер1 бар болса, оларды тшсп коспалауыншен гомогендеу керек. Затты 
екшнй контейнерге мумкшдтнше тольщ орналастыру керек. Содан кешн 
осы контейнерд1 жабу керек.

Кажет болган жагдайда жабык контейнер 40 °С бастап 60 °С дешнп 
температурада су моншасында орнатылады. Контейнерд1 9p6ip 15 минут 
сайын алып шайкау керек. 2 сагаттан кешн контейнер алынады жэне болме 
температурасында салкындатылады. Кдкпакты ашу керек жэне касыкпен 
немесе курекшемен (майы белшген кезде улп сыналмайды) жаксылап 
араластырады. Зат толыгымен eKiHHii контейнерге ауыстырылады.

6.1.2 Туткыр сут ешмдер1
Контейнерд1 ашу керек жэне шшдеп курамды касыкпен немесе 

курекшемен араластыру керек. Мумкшдтнше жаксы араласатындай етш 
жогары жэне темен айналмалы козгалысты пайдаланады. EipiHini 
контейнердщ кабыргаларына жэне бетше жабысатын кандай да 6ip май 
немесе баска курам дары улпге косылганына коз жетюзу керек. Егер затта 
кесек немесе ингредиент белшектер1 бар болса, оларды тшсп 
коспалауышпен гомогендеу керек. Аякталысымен улпш eKiHmi контейнерге 
мумкшдтнше толыгымен салып жабу керек.

Егер кажет болса, 30 °С бастап 40 °С дешнп температурадагы су 
моншасында жабьщ контейнер орналастыру керек. Контейнердi алып,
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сырткы жатын сурт1п, ашу керек. КонтейнерД1 ц innd жатында жабыскан 
курамды кырып тазалау керек, жаксылап араластыру ушш жеткшкы турде 
тамакка салып, барльщ салмак б^ркелю болтанта дешн араластыру керек.

Улл'тп екшнн контейнерге мумкшджшше толы к салып, оны жабу керек.
6.1.3 Куртам сут ошмдер!
Контейнерд! коп айналдырып жэне кайта айналдырып мукият салу 

керек. Кджет болтан жагдайда улпш осы прочесы орындауга руксат ету ушш 
тшсы сы й ы мдыл ы кпен орнатылган ауа отпейтш контейнерге салады.

Егер ошмде кесек немесе ингредиент болшектер! эл1 бар болса, оларды 
тшсы коспалауышпен гомогендеу керек.

6.2 Улпнщ жумысшы 6ojiiri

Улпш (6.1 карацыз) контейнерд1 шайып (кою, туткыр немесе кургак 
ошмдер болса) немесе б^рнеше рет шаю аркылы уш-терт рет (суйык ешмдер1 
болса) араластыру керек жэне б1рден 3 - 3,5 г катты затка сэйкес келетш 3 - 
20 г дешнп улпнщ шамамен 1 мг кону стык кутыда елшенедг Жумысшы 
болшнде осы талаптарды канататтандыру ушш 1,0 г аспайтын май болуы 
керек, юш1 жумысшы бол ж кажет еылу! мумкш.

Жумысшы б о лт  конус тэр13Д1 кутыныц тубше мумкшдтнше 
толыгымен жетюзшуге тшс.

6.3 Бакылау сынактары

Бакылау сынактары б1рдей процедураны жэне б1рдей реактивтерд! 
пайдаланып аныктаумен 6ip мезгшде, 25 см3 сумей (9.2 карацыз) суйытылган 
жумыс б ел тн  (6.5.1 карацыз) орналастырып еыазшедг

6.4 Шайгындау кутыны дайындау

Кдйнауга арналган б1рнеше косалкы куралы болатын кутыны, 
шайгындау жэне кешннен 102 °С температурада 60 мин кепырпш шкафта 
epiTKimTi кую кезшде акырын кайнауына эсер етеы идей етш, кепыру керек.

Куты белме температурасында 30 минут (шацнан коргала отырып) 
салкындауга тшс.

ЖеткшжЫз салкындауды немесе катты салкындатуды болдырмау керек, 
кутыны кепырпш шкафта коюга руксат етшмейдг

К,ыскыш кемепмен кутыны таразыда кояды жэне 0,1 мг дешнп 
дэлджпен елшейдг
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6.5 Аньщтама

6.5.1 Температурасы 30 °С суды (6.2 карацыз) жалпы колем1 25 см3 (4 
моль/дм3 туз кышкылы ер тв д сш  алу унпн) болганга дешн улпнщ 
жумысшы б о лт  не косу жэне жаксылап шаю керек.

6.5.2 50 моль/дм3 СН1 ертщ цсш  жумысшы улпнщ суйытылган б о лт  не 
косу кезшде конус тэр1зд1 кутыньщ кабыртасын шая отырып косады жэне 
мукият шайкап араластыру керек. Дефлегматорлы кутыны косып, кутыны 
кайнау кезше дешн кыздыру керек, содан кешн айналмалы козгалыспен 30 
минут кайнату керек.

6.5.3 75 см3 конденсаторды температурасы 80 °С сумей 150 см3 сумей 
шаю керек, конденсатордан конус тэр^зд! кутыны алады жэне мойны мен 
кабырта imiH жуатындай етш, кутыта ыстык су косады. 1 г диатом жерш 
немесе шамамен 100 см2 майсыздандырылтан сузпш катаз косута руксат 
етшедц болжтерге болт, сузпш жылдамдытын арттыру керек. Осы эдш 
майсыздандырылтан куртак заттыц курамы томен болтанда ерекше 
усынылады.

ЕСКЕРТПЕ Сузпш 6.5.1 бойынша жумысшы улпнщ суйытылган белшне 1 г таза 
лактоза к;осып жак;сартылуы мумкш.

6.5.4 Бурмеленген сузпш катаз аркылы куйгы сузпнпне куйылган ыстык 
суда толыгымен суланган шыны штабта суйыкгы куя отырып, куты курамын 
б1рден сузу керек. Кутыны сузпш кагаздыц мелшер! бойынша шыны 
штабиктерден жасалган косалкы куралдары болатын ыстык сумей уш рет 
тольщ шаю керек. Соцында лакмус кагазы кышкылсыз курамды керсеткенге 
дешн оны шая отырып, сузпш кагазды ыстык сумей уш рет шаю керек. 
400 см3 артьщ су колдануга болмайды.

6.5.5 Кыскышты пайдалана отырып сузпш кагазды куйгыдан алады 
жэне кагаздыц жогары жаты жиепнен 20 мм томен куратындай епп 
шайгындау оймагына салады. Келем1 100 см3 ©лшек оймагын салады.

6.5.6 Стакан жэне оныц imiHflericiH кыздырады жэне шыны штабикп 
конус тэр1зд1 кутыны кеппрпш шкафка кояды жэне 102 ° С температурада 60 
мин немесе 90 мин толыгымен калдырады. Стакан мен шыны штабип 
болатын конус тэргщ к¥тыны пештен шыгарып, оны салкындату керек.

Сузг1ш кагаз жаксы кеппршген болуга тшс, эйтпесе майдыц салдарынан 
толыгымен шайгындалмайды. Суда еритш курамы аркылы ылтал сузпш 
кагаз жэне узджслз шайгындау кез1нде тамшылар сыгындыта ©Tyi мумюн, 
демек май курамыныц коцыр Tyci жэне жогары керсетюппнщ ce6e6i болуы.

6.5.7 Оймакты кыскышпен устап, оны майсыздандырылтан макта 
сынамасымен мукият тыгындау жэне сыгындагышка кою керек. 100 см3 п- 
гексан немесе петролейн эфирш елшепш цилиндрде ©лшеу керек; 
дайындалган шайгындау кутыда жууды жург1зе отырып, зертханальщ стакан 
жэне конус тэр1зд1 к¥ты жэне шыны штабиктщ жагын кыскыш тобес1н
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жуу кезшде ертнд1 порциясын кол дану керек. Куты мойнын iniKi жагын жуу 
yniiH шайгындау куты га epiTKini калдыгын косу керек.

6.5.8 Шайгындау кутыны оймакты устай отырып шайгындагышпен косу 
керек, шайгындагышты дефлегматормен косу керек жэне оймак жэне оньщ 
1нпндепа шайгындалатындай етш кутыны шамамен 4 сагат кыздыру керек, 
кемшде 1000 см3 ертспнпен (20 сифон).

6.5.9 Кугы мойыныныц iniKi жагын жэне аздаган epmciin мелшер1мен 
конденсаторы утттын шая отырып, шайгындау аппаратынан шайгындау 
кутыны алу керек. Содан кешн кутыдан мукият тазарту керек. Егер су 
моншасы колданылатын болса, онда кез келген су жагындыларын жоя 
отырып, кутыныц сырткы жагын сурту керек.

6.5.10 Шайгындау кутыны (туЫру уттин epmciin буын отюзу уш1н оныц 
жагында орналаскан) кешгрпш шкафта кыздыру керек, 102 °С температурада 
60 мин калдыру керек. Шайгындау кутыны пештен алып, белые 
температурасында (шацнан коргай отырып кешгрпш пеште емес) 
салкындату керек (кем1нде 30 минут) жэне 0,1 мг дэлдакке дешн елшеу керек. 
Кутыны елшегенге дешн суртпеу керек. Кутыны кыскышты колдана отырып 
(эЫресе температура тусу1н болдырмау ушш) таразыда кою керек.

6.5.11 Операцияны 6.5.10 бойынша салмагы 1,0 мг немесе о дан кем 
немесе одан артык болу кезше дешн ею кешнп елшеулер арасында кайталау 
керек. Куты салмагы сиякды шайгындау затыныц минимальды салмагын 
т1ркеу керек.

7 Бакылау нэтижелер1н оцдсу

Майдыц салмактьщ улесл н w, %, (1) формула бойынша есептейдг

(mj -т 2)-{т3 -т 4)
х 100% (1)

мундагы т0 - улпшц жумыс бел1пшц салмагы (6.2 карацыз), г; 
тх - 6.5.11-де белгшенген шайгындау кутыныц жэне шайгындау 

затыныц салмагы, г;
т2 - бос кутыныц салмагы (6.4 карацыз), г;
тъ - бакылау сынагында пайдаланылатын (6.3 карацыз) жэне 6.5.1 Еде 

белгшенген шайгындалган заттыц шайгындау кутыныц салмагы, г;
тА - бакылау сынагында (6.3 карацыз) колданылатын дайындалган 

кутыныц (6.4 карацыз) салмагы.
Сынак нэтижелер1 0,01 % дешнп дэлдшпен децгелектенед].
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8 Эдктщ io. i iii i

8.1 Зертханааралык; сынактар

Кдйталангы штыгы мен енд1р1мдшгше арналган мэндер 95 %
ьщтималдьщ децгеш кезшде ернектелед! жэне 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 орындалган зертханааральщ сынак нэтижелершен 
алынады.

8.2 ]^айталангыштыгы

Ею тэуелЫз б1рлш сынак нэтижелер1 арасындагы абсолютах 
айырмашылыгы б1рдей сынак материалында 6ip зертханада, 6ip жабдыкды 
колданып, 6ip лаборант кыска уакыт аралыгында, 6ip эд1ст1 пайдалану 
аркылы алынган мына мэндерден Караганда 5 % жагдайдан артылмауга thic:

а) майдыц курамы 20 % артык болатын ен1м \ш т  (салмактьщ улес1): 
майдыц курамы 1 %;

б) 20 % коса алганда, (салмактьщ yaeci) майдыц курамы 5 % жэне одан 
жогары болатын сут ен 1 мдер1 ушш;:

100 г ешмде 0,2 г май;
в) 5 % (салмактьщ улею) жэне одан артык жэне одан кем болатын сут 

ешмдер1 унпн:
100 г ешмге ОД г май;
г) майдыц курамы 5 % (салмактьщ улею) артьщ болатын суйьщ ешмдер1 

унпн:
майдыц курамы 1 г;
д) 5 % артьщ (салмактьщ улею) артьщ жэне одан кем майдыц курамы 

болатын суйьщ сут ешмдер1 унпн:
100 г ешмге 0,5 г май.

8.3 0Haipi\iaLiiri

Ею тэуелЫз жеке сынак нэтижелер1 арасындагы абсолютпк 
айырмашылыгы б1рдей сынак материалында эр турл1 зертханада, эр турл1 
жабдыкды колданып, эр турл1 лаборант кыска уакыт аралыгында, эр турл1 
эдюп пайдалану аркылы алынган мына мэндерден Караганда 5 % жагдайдан 
артылмауга тшс:

а) майдыц курамы 20 % (салмактьщ улесД артьщ болатын ешм уш1н 
1 % майдыц курамы:

майдыц курамы 2 %;
б) 20 % коса алганда, (салмактьщ улею) майдыц курамы 5 % жэне одан 

жогары болатын ешм ушш:
9
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100 г ешмде 0,4 г май;
в) 5 % (салмактьщ улеЫ) жэне одан артьщ жэне одан кем болатын ен1м 

уш1н:
100 г ешмде 0,2 г май;
г) майдыц курам ы 5 % (салмактьщ улес1) артьщ болатын суйьщ ен1мдер1 

уш1н:
майдыц курам ы 2 %;
д) 5 % артьщ (салмактьщ улес1) артьщ жэне одан кем майдыц курамы 

болатын суйьщ ен1мдер1 уш1н:
100 г ешмге 0,1 г май.

9 Процедурага бершетш ескертпелер

9.1 Ephrdnrii жэне сузгнн кагазды тексеруге арналган бакылау 
сынактары

Осы бакылау сынатында салматын бакылаута арналган ыдыс 
зертхананыц атмосферальщ жагдайындагы немесе реактив сыгындысында 
бузылмаган заттардыц болуын жэне болмауын керсетуге тшс май жинайтын 
ыдыстыц жылу эсер1н1ц езгеру1н тексеру уш1н колданылуга тшс. Ыдысты ею 
тостаганды таразымен елшеу жагдайында карсы салмакгы ыдыс ретшде 
колданылуга ти1с.

Баскаша тэсшмен бакыланатын ыдыстыц (1) формула бойынша 
[(т3 -т 4 )] косылган салмагыныц ауыткуы бакылау сынагы уш1н 
колданылатын май жинайтын ыдыс сиякты нег1зделуге тшс. Демек, 
бакыланатын ыдысты бакылау салмагындагы езгерштер уш1н тузетшген май 
жинайтын ыдыстыц б1ршкен салмагындагы езгер1стер 0,5 мг аспауга тшс.

0те сирек ерыюште майда бер1к сакталып калатын ушпа заттары болуы 
мумк1н. Егер о л осындай заттыц болуы керсетк1ш1 болып табылса, 1 г жаца 
сусыз сут майы болатын май жинайтын ыдысты пайдаланып бакылау 
сынагын орындау керек. Кджет болган жагдайда 100 см3 ерыюште 1 г сусыз 
сут майыныц болуымен ер1тк1шт1 тазалау керек. Ер1тюшт1 тазартылганнан 
кей1н уакытша пайдаланады.

9.2 Бакылау сынактары

Bip уакытта аньщтаумен орындалган бакылау сынактары кезшде 
алынган мэндер реактивтер мен сузпш кагаздан шыгарылган жэне 
зертхананыц атмосферальщ жагдайындагы кез келген езгер1стер1 кезшде май 
жинайтын ыдыс пен ею елшемде елшеуге арналган зертхана арасындагы 
температуральщ айырмашыльщ кез1нде де б1р1кпршген салмакка мумюнд1к 
беред1 (6.4 жэне 6.5.11 карацыз).

10
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Колайлы жагдай кезшдеп (epiTbdin пен сузпш кагазда бакылау 
сынактары кезшдеп теменп мэш, елшеуге арналган зертхананыц туракды 
температурасы, май жинайтын ыдыска арналган жеткшки салкындату 
уакыты) мэш кемшде 3 мг курайды. 5 мг дешн мэш жогарылатуга болады. 
Тузеткеннен кешн деректер мэш yniiH нэтиже накты болады. 5 мг кеп мэнге 
тузету колданылса, онда бершген нэтиже сынак хаттамасында керсетшуге 
тшс (10-бел1мд1 караныз).

Егер осы бакылау сынагында алынган мэш 3 мг туракты артса, онда 
epiTKini пен сузпш кагаз туракты тексершуге, ауыстырылуга жэне 
тазартылуга тшс.

10 Сынак; нэтижелерш рэымдеу

Сынак хаттамасында мына акпарат болуга тшс:
- улплерд1 б1рдейленд1руге арналган кажетп акпарат;
- улгшерд1 ipixTey эд1ст, егер белгш болса;
- сынау эдшц
- сынак нэтижелерше эсер eTyi мумкш барлык операциялык кездер;
- сынак нэтижелерц
- бакылау мэш [(/??, - т 4)\-формулабойынш а\  курайды, егер ол 5 мг артса.
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ЭОЖ 637.1/3:664:637.041:543.557-027.512:006.354(574) МСЖ 67.100

Туйщщ сездер: сут, сут етмдеру суйык сут ешмдеру туткыр сут ешмдер1, 
кургак; сут ешмдеру майдыц курамын аньщтау, гравиметрикальщ эд1с, 
Вейбулл-Бернтроп бойынша эд1с

1 2
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II



СТ РК ИСО 8262-3-2009

Содержание

1 Область применения 1

2 Нормативные ссылки 1

3 Сущность метода 3

4 Аппаратура, материалы и реактивы 3

5 Отбор образцов 5

6 Порядок проведения контроля 5

6.1 Подготовка образцов 5

6.2 Рабочая часть 6

6.3 Контрольные испытания 6

6.4 Приготовление экстракционной колбы 6

6.5 Определение 7

7 Обработка результатов 8

8 Точность метода 9

8.1 Межлабораторные испытания 9

8.2 Повторяемость 9

8.3 Воспроизводимость 10

9 Примечания к процедуре 10

9.1 Контрольные испытания для проверки растворителя и

фильтровальной бумаги 10

9.2 Контрольные испытания 11

10 Оформление результатов испытаний 11

III



СТ РК ИСО 8262-3-2009

Введение

Настоящий стандарт подготовлен внутри структуры, производящей 
ряд контрольных методов, которые гармонируют со всевозможными 
величинами для гравиметрического определения содержания жира в молоке, 
молочных продуктах и пищевых продуктах на основе молока. Данные 
методы основываются на методе Роше-Готлиба (RG), методе Вейбулла- 
Бернтропа (WB) или на принципе Шмидт-Бондзынски-Рацлафа (SBR).

Настоящий стандарт, распространяемый на молочные и другие виды 
мороженого и смесей для мороженого, содержащих высокий уровень 
фруктов, яичного желтка, эмульгатора, и т.д., метод, основанный на 
принципе WB, был выбран по следующим причинам:

- метод RG неудобен из-за высокого уровня вышеперечисленных 
ингредиентов, которые становятся причиной недостаточного выделения жира 
и, соответственно, представляют слишком низкое значение содержания 
жира;

- метод SBR неудобен из-за высокого содержания углеводов, которые 
способствуют повышению эфирно-экстрагируемых компонентов в 
кислотном гидролизе и, соответственно, представляют слишком высокое 
значение содержания жира;

- процедура WB, которая также включает кислотный гидролиз, не 
является ущербной со стороны эфирно-экстрагируемых компонентов до тех 
пор, пока кислотный гидролиз не будет профильтрован и промыт, а 
высушенный осадок на фильтре не будет содержать компоненты, 
экстрагируемые петролейным эфиром.

Первоначально метод Вейбулла был разработан для хлеба; 
модифицированный метод, указанный в настоящем стандарте, был 
разработан Бернтропом. Данный метод получил широкое применение для 
определения жира во многих видах пищевых продуктов.
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СТ РК ИСО 8262-3-2009

ГОСУДАРСТВЕННЫЙ СТАНДАРТ РЕСПУБЛИКИ КАЗАХСТАН

ПРОДУКТЫ МОЛОЧНЫЕ И ПИЩЕВЫЕ ПРОДУКТЫ 
НА ОСНОВЕ МОЛОКА

Определение содержания жира гравиметрическим методом 
Вейбулла-Бернтропа (контрольный метод)

Часть 3
Специальные случаи

Дата введения 2010-07-01

1 Область применения

Настоящий стандарт устанавливает контрольный метод определения 
содержания жира в молочных продуктах с жидким, концентрированным или 
сухим содержанием молока, для которых метод по Роше-Готлиду не 
применяется; т.е. содержащих различное количество свободных жирных 
кислот или полностью растворимых в аммиаке благодаря наличию комков 
или немолочных ингредиентов, например, как жидкий заварной крем, вязкая 
масса или некоторые виды пищевых продуктов на основе молока для 
пекарских назначений.

Также настоящий стандарт распространяется на все виды свежих 
сырков, например, как прессованный творог или творог, на свежие сырки с 
фруктовыми добавками, сиропом, «мюсли», и т.д. Из-за высокого 
содержания углеводов или предельной неоднородности метод определения 
жира в молочных продуктах по Шмидт-Бондзински-Ратцлафа не 
применяется.

ПРИМЕЧАНИЕ 1 Контрольные методы по Роше-Готтиду для определения 
содержания жира в молоке, креме, сгущенном и подслащенном сгущенном молоке, и 
продуктах из сухого молока установлены в СТ РК ИСО 1736, ИСО 1211, ИСО 2450, ИСО 
1737.

ПРИМЕЧАНИЕ 2 Контрольный метод по Шмидт-Бондзински-Ратцлафа для 
определения содержания жира сырков и плавленых сыров, содержащих лактозу менее 5 % 
(массовая доля) не содержащих жира сухих продуктов, установлен в ИСО 1735.

2 Нормативные ссылки

Для применения настоящего стандарта необходимы следующие 
ссылочные нормативные документы:

Издание официальное
1



СТ РК ИСО 8262-3-2009

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 1736-200_ Молоко сухое и сухие молочные продукты. 
Определение содержания жира. Гравиметрический метод (Контрольный 
метод) *

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

ГОСТ 3622-68 Молоко и молочные продукты. Отбор проб и подготовка 
их к испытанию.

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 12026-76 Бумага фильтровальная лабораторная. Технические 

условия.
ГОСТ 13928-84 Молоко и сливки заготовляемые. Правила приемки, 

методы отбора проб и подготовка их к анализу.
ГОСТ 24104-2001 Весы лабораторные. Общие технические требования.
ГОСТ 26809-86 Молоко и молочные продукты. Правила приемки, 

методы отбора и подготовка проб к анализу.
ИСО 1211-99 Молоко. Определение содержания жира. 

Гравиметрический метод (Контрольный метод).*
ИСО 1735-2004 Сыр и плавленый сыр. Определение содержания жира. 

Гравиметрический метод (Контрольный метод).*

2
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ИСО 1737-2008 Молоко сгущенное без сахара и с сахаром. Определение 
содержание жира. Гравиметрический метод (Контрольный метод).*

ИСО 2450-2008 Сливки. Определение содержания жира. 
Гравиметрический метод (Контрольный метод).*

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 Сущность метода

Метод основан на выпаривании образца при кипении с раствором 
соляной кислоты. Горячее выпаривание фильтруется через смоченную 
фильтровальную бумагу для удержания жирных веществ, затем жир 
извлекается из высушенной фильтровальной бумаги, применяя n-гексан или 
петролейный эфир. Растворитель выводится дистилляцией или
выпариванием, а полученный жир извлекают и взвешивают по принципу 
В ейбулла-Бернтропа.

4 Аппаратура, материалы и реактивы

Весы лабораторные по ГОСТ 24104;
Миксер для гомогенизирования пробы. Например, использование ножа 

для рубки или скоростной миксер с сосудом ёмкостью в 1 л и с 
соответствующей крышкой.

Аппарат экстракционный непрерывный или полунепрерывный. 
Например, использование типа Сокслета, состоящего из колбы 
экстракционной (плоскодонной, короткогорлой), вместимостью 150 см3, 
экстрактора с объемом сифона от 40 см3 до 60 см3, и действенного 
оросительного конденсатора, соответствующего осушительному патрону или 
ватной пробке.

Колбы экстракционные плоскодонные и короткогорлые вместимостью 
150 см3 по ГОСТ 1770.

Наконечники экстракционные, изготовленные из обезжиренной 
фильтровальной бумаги, стекла, алюминия, не способствующие заметному 
осадку, или из целлюлозы, отдельного слоя, с внутренним диаметром 22 мм и 
наружной длиной 80 мм, для применения с экстрактным аппаратом.

Бани водяные, обеспечивающие поддержание температуры от 40 °С до 
60 °С и от 30 °С до 40 °С.
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Прибор нагревательный для экстракционного аппарата. Например, 
использование водяных бань, песчаных бань или плитки, регулируемой с 
помощью термореле.

Шарики стеклянные или кусочки фарфора, или кусочки карборунда, или 
другой материал, улучшающий эффект кипения, обезжиренный, непористый, 
не крошащийся при применении.

Колба коническая вместимостью до 250 см3, соответствующая 
оросительному конденсатору типа Либиха.

Аппарат нагревательный для нагревания конической колбы, 
соответствующей конденсатору. Например, использование проволочной 
сетки и газовой горелки, электрической плитки или песчаной бани.

Контейнер с плотно закрывающей крышкой для проведения испытания 
образцов.

Воронка фильтровальная при использовании гофрированной 
фильтровальной бумаги.

Мензурки с носиками вместимостью 100 см3 и 250 см3 по ГОСТ 1770.
Дистиллятор для дистилляции растворителя из колб при температуре, не 

превышающей 100 °С.
Шкаф сушильный электрический с полностью открытыми, 

вентиляционными отверстиями, обеспечивающий температуру (102 ± 2) °С.
Цилиндр вместимостью 50 см3, 100 см3 и 250 см3.
Щипцы металлические для удерживания фильтровальной бумаги и 

наконечников.
Пинцет с плоским концом для удерживания бумаги фильтровальной и 

наконечников.
Вода дистиллированная по ГОСТ 6709.
Кислота соляная, разбавленная с массовой долей 20 %, плотностью 

1,10 г/см3.
Необходимо разбавить 10 см3 концентрированной соляной кислоты СН1 

(р2 о =1,18 г/см3) на 100 см3 воды и перемешать.
Растворитель экстракционный, свободный от воды: n-гексан или 

петролейный (низкокипящий) эфир, имеющий температуру кипения 
от 30 °С до 60 °С.

Для проверки качества выделенного растворителя, необходимо 
дистиллировать 100 см3 растворителя из колбы экстракционной, 
предварительно обработанной в соответствии с 6.4. Использовать пустую 
колбу экстракционную, очищенную тем же способом, для проверки массы 
(см. 9.1). Растворитель не должен оставлять осадок более 1,0 мг.

Если раствор не соответствует установленным требованиям, то 
необходимо раствор переместить или очистить.

Бумага фильтровальная диаметром 150 мм, гофрированная, среднего 
качества, обезжиренная.
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Проверку качества фильтровальной бумаги проводят в соответствии с 
6.3, используя растворитель. Чтобы проверить массу (см. 9.1), необходимо 
использовать пустую колбу экстракционную, предварительно обработанную 
по 6.4. Растворитель не должен оставлять осадок более 2,5 мг.

Несоответствующую фильтровальную бумагу допускается заменить 
следующим:

а) голубой лакмусовой бумагой;
б) диатомовой землей (необязательно; см. 6.5.3);
в) очищенной лактозой (необязательно; см. 6.5.3);
г) хлопок-сырец, обезжиренный эссенцией с растворителем в течение 

90 мин и высушенный.
Часы с ценой деления 1 мин.

5 Отбор образцов

Отбор образцов проводится в соответствии с ГОСТ 3622, ГОСТ 13928, 
ГОСТ 26809.

ПРИМЕЧАНИЕ Все образцы жидких и вязких молочных продуктов должны 
храниться при температуре от 2 °С до 4 °С со времени отбора образца до времени начала 
процедуры. При хранении в герметизированных емкостях или колбах, образцы 
необходимо хранить при температуре ниже 20 °С.

6 Порядок проведения контроля

6.1 Подготовка образца
6.1.1 Жидкие молочные продукты
Необходимо взболтать и перевернуть контейнер. Открыть контейнер, 

слить вещество медленно во второй контейнер (снабженный 
воздухонепроницаемой крышкой) и смешать повторным переносом, заботясь 
о включении в образец каких-либо жиров или других составов, налипаемых к 
стенкам и поверхности первого контейнера. Если вещество еще содержит 
комочки или частицы ингредиентов, гомогенизировать их на миксере. По 
завершению переместить вещество, по возможности, полностью во второй 
контейнер. Затем закрыть данный контейнер.

При необходимости, закрытый контейнер устанавливают на водяной 
бане при температуре от 40 °С до 60 °С. Вынимать и взбалтывать контейнер 
необходимо усиленно каждые 15 минут. После 2 часов, контейнер снимается 
и остужается при комнатной температуре. Необходимо открыть крышку и 
основательно помешать состав, взбалтывая ложечкой или лопаточкой (при 
выделении жирности образец не испытывается). Переместить вещество 
полностью во второй контейнер. Затем закрыть данный контейнер.

6.1.2 Вязкие молочные продукты

5
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Необходимо открыть контейнер и помешать состав, взбалтывая 
ложечкой или лопаточкой. При возможности используют вращательные 
движения вверх и вниз, чтобы масса хорошо смешалась. Необходимо 
убедиться в включении в образец каких-либо жиров или других составов, 
налипаемых к стенкам и поверхности первого контейнера. Если вещество 
еще содержит комочки или частицы ингредиентов, гомогенизировать их 
миксером. По завершению, переместить образец, по возможности, полностью 
во второй контейнер и закрыть.

Если необходимо, установить закрытый контейнер в водяной бане при 
температуре от 30 °С до 40 °С. Вынуть контейнер, вытереть его снаружи и 
открыть. Выскребсти весь состав от налипаний во внутренней части 
контейнера, выложить на блюдо достаточным образом для позволения 
основательного помешивания, и мешать до тех пор, пока вся масса не станет 
однородной. Поместить образец, по возможности, полностью во второй 
контейнер и закрыть его.

6Л.З Сухие молочные продукты
Необходимо основательно помешать многочисленными вращениями и 

переворачиванием контейнера. При необходимости, образец помещают в 
установленный воздухонепроницаемый контейнер с соответствующей 
ёмкостью для выполнения данного процесса.

Если продукт содержит все еще комки или частицы ингредиента, то 
гомогенизировать допускается на миксере.

6.2 Рабочая часть
Образец (см. 6.1) необходимо перемешивать взбалтыванием (в случае с 

густыми, вязкими или сухими продуктами) или осторожным 
переворачиванием контейнера три-четыре раза (в случае с жидкими 
продуктами) и сразу же взвесить в конической колбе, приблизительно 1 мг, 
от 3 г до 20 г образца соответствуют от 3 г до 3,5 г сухому веществу. Рабочая 
часть должна содержать не более 1,0 г жира; для удовлетворения данного 
требования, возможно, потребуется взять меньшую рабочую часть.

Рабочая часть должна быть, по возможности, полностью доставлена на 
дно конической колбы.

6.3 Контрольные испытания
Контрольные испытания проводят одновременно с определением, 

используя ту же процедуру и те же реактивы, но замещая разбавленную 
рабочую часть (см. 6.5.1) с 25 см3 воды (см. 9.2).

6.4 Приготовление экстракционной колбы
Колбу необходимо просушить, содержащую несколько 

вспомогательных средств для кипячения, чтобы способствовала спокойному
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кипению во время экстракции и последующего перемещения растворителя в 
сушильный шкаф на 60 минут при температуре 102 °С.

Колба должна охладиться (защищая от пыли) на 30 минут при 
комнатной температуре.

Необходимо избегать недостаточного охлаждения или переохлаждения, 
не допускается помещать колбу в сушильный шкаф.

С помощью щипцов помещают колбу на весы и взвешивают с 
точностью до ОД мг.

6.5 Определение
6.5.1 В рабочую часть образца добавить воду с температурой 30 °С 

(см. 6.2) до получения общего объема 25 см3 (4 моль/дм3 раствора СН1) и 
основательно взболтать.

6.5.2 В разбавленную часть рабочего образца добавить 50 см3 раствор 
СН1, при этом промывают стенки конической колбы и осторожно 
встряхивают. Присоединить колбу с дефлегматором, подогреть колбу до до 
момента кипения и затем прокипятить 30 минут вращательными 
движениями.

6.5.3 Промыть внутреннюю сторону конденсатора 75 см3 на 150 см3 
водой с температурой 80 °С, снять коническую колбу с конденсатора и 
добавить горячую воду в колбу, так чтобы смыть внутри горловину и стенку. 
Допускается добавлять 1 г диатомовой земли или приблизительно 100 см2 
обезжиренной фильтровальной бумаги, разорвать на части, повысить 
скорость фильтрации. Данный метод особенно рекомендуется в случае при 
низком содержании обезжиренного сухого вещества.

ПРИМЕЧАНИЕ Фильтрация может быть также улучшена добавлением 1 г чистой 
лактозы в разбавленную часть рабочего образца по 6.5Л.

6.5.4 Сразу профильтровать состав колбы, заливая жидкость в 
стеклянный штабик, через гофрированную фильтровальную бумагу, 
полностью вымоченную в горячей воде, помещенную в фильтр воронку. 
Полностью промыть колбу три раза горячей водой с вспомогательными 
средствами из стеклянных штабиков по количеству фильтровальной бумаги. 
В конце необходимо промыть фильтровальную бумагу три раза горячей 
водой, промывая ее до тех пор, пока лакмусовая бумага не покажет 
бескислотное содержание. Не допускается применять воды более 400 см3.

6.5.5 Вынуть фильтровальную бумагу из воронки, используя пинцет и 
вложить экстракционные наперстки так, чтобы верхний край бумаги 
составлял 20 мм ниже ободка. Поместить наперсток в мензурку объемом 
100 см3.

6.5.6 Подогреть стакан и его содержимое и коническую колбу со 
стеклянным штабиком, поместить в сушильный шкаф, оставить при 
температуре 102 °С на 60 минут или 90 минут, сушить их полностью. Вынуть
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стакан и коническую колбу со стеклянным штабиком из печи и дать им 
остудиться.

Фильтровальная бумага должна быть хорошо просушена, иначе 
впоследствии жирность неполностью экстрагируется. В случае при 
влажности фильтровальной бумаги и непрерывного экстрактора, с помощью 
растворимых в воде составов, капли могут проникать в экстракт, 
следовательно, быть причиной темного цвета и высокого показателя 
содержания жирности.

6.5.7 Держа наперсток пинцетом осторожно заткнуть его обезжиренной 
ватной пробкой и затем поместить в экстрактор. Отмерить 100 см3 п-гексана 
или петролейного эфира в измерительном цилиндре; применить порции 
раствора в промывании верхушек пинцетов, внутренней стороны 
лабораторного стакана и конических колб и стеклянного штабика, производя 
промывание в подготовленной экстракционной колбе. Добавить остатки 
растворителя в экстракционную колбу так, чтобы смыть внутреннюю 
сторону горловины колбы.

6.5.8 Соединить экстракционную колбу с экстрактором, удерживая 
наперсток, соединить экстрактор с дефлегматором и нагревать колбу 
приблизительно 4 ч так, чтобы наперсток и его содержимое экстрагировались 
с 1 000 см3 растворителем (20 сифонов).

6.5.9 Снять экстракционную колбу с экстракционного аппарата, 
промывая внутренюю сторону горловины колбы и верхушку конденсатора 
небольшим количеством растворителя. Затем осторожно дистилировать из 
колбы. Если применяется водяная баня, то протереть наружнюю часть колбы, 
удаляя любые водяные налеты.

6.5.10 Нагреть экстракционную колбу (помещенные на его стороне для 
прохождения пара растворителя для сброса) в сушильный шкаф, оставить 
при температуре 102 °С на 60 минут. Снять экстракционную колбу с печи 
дать ему остудиться (не в сушильной печи, защищая от пыли) при комнатной 
температуре (не менее 30 минут) и взвесить с точностью до 0,1 мг. Не 
протирать колбу непосредственно до взвешивания. Поместить колбу на весы, 
применяя щипцы (избегать, в особенности, температурные перепады).

6.5.11 Повторить процедуру по 6.5.10 до момента снижения массы на 
1,0 мг или меньше, или повышения, между двумя последующими 
взвешиваниями. Зафиксировать минимальную массу, как массу колбы и 
экстрагированного вещества.

7 Обработка результатов

Массовую долю жира, w, %, вычисляют по формуле 1:
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(т1-т 2)-(т3-т 4) х 100%, О)

где т0 - масса рабочей части образца (см. 7.2), г;
тх - масса экстракционной колбы и экстрагированного вещества по 

6.5.11, г;
т2 - масса пустой колбы (см. 6.4), г;
тъ - масса экстракционной колбы, используемой в контрольном 

испытании (см. 6.3), и экстрагированного вещества по 6.5.11, г;
тА - масса приготовленной колбы (см. 6.4), применяемой при 

контрольных испытаниях (см. 6.3), г.
Результат испытания округляют с точностью до 0,01 %.

8 Точность метода

8.1 Межлабораторные испытания
Значения для повторяемости и воспроизводимости выражаются при 

95 % вероятного уровня и выводятся из результатов межлабораторных 
испытаний, выполненных 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.

8.2 Повторяемость
Абсолютная разница между двумя независимыми результатами 

испытания, полученными с использованием одного метода на идентичном 
испытательном материале в такой же лаборатории таким же лаборантом с 
применением такого же оборудования в короткий интервал времени, должна 
быть не более чем 5 % случаев следующих значений:

а) для молочных продуктов, имеющих содержание жира более 20 % 
(массовая доля):

1 % содержания жира;
б) для молочных продуктов, имеющих содержание жира более 5 % и 

выше, включая 20 % (массовая доля):
0,2 г жира на 100 г продукта;

в) для молочных продуктов, имеющих содержание жира более 5 % 
(массовая доля) и менее:

0,1 г жира на 100 г продукта;
г) для жидких молочных продуктов, имеющих содержание жира более 

5 % (массовая доля):
1 г содержания жира;

д) для жидких молочных продуктов, имеющих содержание жира более 
5 % (массовая доля) и менее:
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0,05 г жира на 100 г продукта.

8.3 Воспроизводимость
Абсолютная разница между двумя отдельными результатами 

испытания, полученными с использованием одного и того же метода, 
производимого над идентичным испытательным материалом, в разных 
лабораториях разными операторами, использующими разное оборудование, в 
не более 5 % случаях будет больше следующих значений:

а) для продуктов, имеющих содержание жира более 20 % (массовая 
доля):

2 % содержания жира;
б) для продуктов, имеющих содержание жира более 5 % и выше, 

включая 20 % (массовая доля):
0,4 г жира на 100 г продукта;

в) для продуктов, имеющих содержание жира 5 % (массовая доля) и 
менее:

0,2 г жира на 100 г продукта;
г) для жидких продуктов, имеющих содержание жира более 5 % 

(массовая доля):
2 % содержания жира;

д) для жидких продуктов, имеющих содержание жира 5 % (массовая 
доля) и менее:

0,1 г жира на 100 г продукта.

9 Примечания к процедуре

9.1 Контрольные испытания для проверки растворителя и 
фильтровальной бумаги

В настоящих контрольных испытаниях, сосуд, предназначенный для 
контроля массы должен применяться для проверки изменения в атмосферных 
условиях лаборатории или тепловых эффектов сосуда для сбора жира, 
которые должны указывать присутствие и отсутствие неразрушающего 
вещества в экстракте реактива. Сосуд должен применяться как 
противовесовый сосуд в случае двухчашевых весов. Иным способом, 
отклонения присоединенной массы [(/??, -  т4)] по формуле 1 контролирую­
щего сосуда должны обосновываться как масса сосуда для сбора жира, 
применяемого для контрольного испытания. Следовательно, изменения в 
присоединенной массе сосуда для сбора жира, корректированные для 
кажущегося изменения в массе контроля контролирующего сосуда, не 
должны превышать 0,5 мг.

В некоторых случаях растворитель может содержать летучее вещество, 
которое сохраняется в жире. При присутствии такого вещества контрольные
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испытания проводятся с использованием сосуда для сбора жира и 1 г свежего 
безводного молочного жира. При необходимости раствор дистиллируют в 
присутствии 1 г безводного молочного жира на 100 см3 растворителя. 
Растворитель используют недолго после дистилляции.

9.2 Контрольные испытания
Значения, полученные при контрольных испытаниях, выполненных 

одновременно с определением, дают возможность присоединенной массе, 
выведенной из реактивов и фильтровальной бумаги, даже при любых 
изменениях в атмосферных условиях лаборатории и температурной разницы 
между сосудом для сбора жира и лаборатории для взвешивания на двух 
взвешиваниях (см. 6.4 и 6.5.11).

При благоприятных условиях (низкое значение при контрольном 
испытании на растворителе и фильтровальной бумаге, постоянная 
температура лаборатории для взвешивания, достаточное время охлаждения 
для сосуда сбора жира), значение будет составлять менее чем 3 мг. 
Возможно, значение получится до 5 мг. При применении исправления на 
значение более чем 5 мг, данный результат должен указываться в протоколе 
испытания (см. раздел 10).

Если значение, полученное при контрольных испытаниях, постоянно 
превышает 3 мг, то растворитель и фильтровальная бумага должны 
проверяться, заменяться и очищаться.

10 Оформление результатов испытаний

Протокол испытания должен содержать следующую информацию:
- информацию, необходимую для идентификации образца;
- метод отбора образцов, если известен;
- метод испытания;
- все операционные моменты, которые могут влиять на результат 

испытания;
- результаты испытания;
- контрольное значение составляет [(/тг3 -  т4) по формуле l], если оно 

превышает 5 мг.
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