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/  Область применения
Метода*» ггрелнятмачеив мая мгрежжтт тжттй доли свободной ш сшпаяяоА пюггоге- 

воаой «слоты (витамина В|)

- в тттштирашттш  продуктах дм  ттшяяя детей, (жрттпых жешимн и коривших 

матерей. спортсменов;

• в исобогтпскнмх гг|»дуктал питания,

«обогащеииих шгпвмшюм продуктах пвтаник;

- биологически актииных добавках (БАДУ

Пвнтотеиовая кислота (витамин Bj) (ЕЦ+)-3'(2,4-дигндро1кИ'3,3-ди>1стил-1 -бутирил-Э- 
<И4ино)про!1н<.!1̂ л* кисш и или паитоил-(*-аланки) в свободной форме светло-желтая маслят* 

стен жидкость, |UK торима в воде, этиловом спирте, уксусной кислоте, диоксине и пив*

аист > мало рает* оча в эфире и высших спиртах, практически нерастворима в хлороформе и 
бейт,п . сорбируете* на акпшнровашшм угле. Кальциевая соль паитотсиовой кислоты — белое 
* рнетшии ,-эте вещество, х.н,.п< > растворимое и является основным витаминным прслара 

м>м При н.и{ч‘!И1иии if.i!iiniriit,u»(»i» >;ж лоты или ее солей в кислой среде происходит растепление 

,гмм шой свя 'и (. .««.рлмчкншем {V .vhwhkb HjNCHjCHjCOOH и паигоевой кислоты 

И1К'11:Г(СНз)тСИ^ >lli(,uOH. Последняя к кислой среде легко превышается в паитолюгши (а* 
окси-;- • »<метия-у*бутирояаггон). Патт эн - гллое кристаллическое вещество, гигроскоп и- 

чей, хорош© ртхтршш ш хлористом метиле -  оюро |>орме, температура плавает* -  74*?§®С

Метод опредедеиня остии» ш»».ижххюм^готрафячеатм ©пределен» паитотштоиа -  про* 
мукт шдролюв ш п т м м в  «слоты в кислой среде. Количество образовавшегося в результате 
млродих хпактонз прямо пропордаоижды» осшержши» шпгштеношй кислоты в т а м *  

руш ш  обрппе.
Диапазон « тер н и й  0,1 -  250,0 шНОО г врсиргт.
Нижний предел измерен*» методики (LOQ) составляет 0,1 м г/ 100 г

2 Патмтеяи прецмитн&сти методики
Опюагтедмшс значения показателей вршшишпгоста (повторяемости ш промежуточной 

внутрилаборсторной воспроизводимости) при докритеамюй вероятности /М),95 МВИ прсдствв-

т ии  в таблиц* \
Таблиц* I - Огиоопслыше штттш показателей повторяемости, внугрнлабороторной вовярош- 
водкмосги и расширенной относительной стандартной неопределенности МВИ при доверитель

ной вероятности /М),95
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! • сшерсш !
*‘f оо Г)

Пикит и» ноято*
Р«вМ - ill %

Т f t0»«'i Чвл*. h«v 1||Щ|иГ;<Ь
1 г<п фчОв (нч,пришли о».
: мск

РВС*.»И!ЯИИ»« C'l'JWtHW И • I 
мм И  нумртнЯ* МСОПрг no ‘ 

шмокк*м
_____ в‘ l! %

Ь :0 ■ ' т* »м fi
""" ,w*rti ! ' ;п у  — J

сн ! 0,00 ~ 250,00 мш. 2 3

Относительные зндчсшм прсдедои повторяемости и промежуто’той ; , ; щ ц  л 
восироижшкмосги при Д0 всретеш.н<*А ясроягиосп» Р*Х95 указаны а таблице 2 
Таблица 2 ~ Отаоситсжмше змачеимв прежят вдаторяемост п шмутрыяяборвгортЛ яосиронню- 
домосп» при мтсртсшьтШ вероятности Р*0»95

Диапазон измерений 
(мг/100 г)

Прсмл шктжщтытп (для 
двух результатов пярая- 

яельпмх <шр«яелспнй),% 
г

Предел внутрвдабораторной вое- 
производимое™

(для двух результатов 
R

0,10 1.00 аки. X 17
си 1,00 - 10,00 вхл. X Ы
си, 10,00 - 250.00 вкл. 6 8

J Средства измерений, вспомогательные устройства, реактивы и материалы
J / Средства измерений

Г -ай хроматограф с пламенна-иоии*шццотшмм детектором, например «Цвет S00M *
С) - «тыл шкаф UT-6 (SO-110Х. ±ГС) Фирма Н ш ш
1кш  мм :'4н ртле тСюреторвые ВНР 200, Шопа-
пт взкшюмишя 0.0100-220,0000 г, погрешность взиеишмнмя

0,75 мг|

Мюфеинюриа типа МШ-10 ТУ 6-20005Е2.833. 106

Каавм мерные 2-25*2 ГОСТ 1770-74

(ИСО 1042-83, ИСО 4788-80)

3-50*2 ГОСТ 1770*74

(ИСО 1042-83. ИСО 4788-80)

2-100-2 ГОСТ 1770-74

(ИСО 1042-83, ИСО 4788-80)

Пипеткн грвдумромишые : 1-2 ! ОСГ 29227-91

i 1-Д 1 Ф  Т X227-9I

i 2*2 •»< Г <Т 1  29227-91

Швхтт с одной атмегкоА ! (>Г 29!/»5-91

Цяяяпдрм мерные на 1 (Штл • о с  Г С  --
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Колбы круглодонные 30 ем3 ГОСТ 23932-90

50 ем3 ГОСТ 23932-90

100 см3 ГОСТ 23932-90

3.2 Вспомогательные устройства и оборудование 

Колонка капиллярная кварцевая DB-FFAP 30 м х 0,53 мм, толщи фирма Agilent Ха 1233234

на слоя жидкой фазы 1,0 мкм 

Испаритель ротационный фирма Buchi

Часы класса 2 ГОСТ 3145-84

Водяная баня шестиместная, обеспечивающая поддержание за

данного температурного режима 90 °С (40 - 90 °С, ±1°С)

Система фильтрования для ТФЭ

тип 1031/1032 

Фирма Baker

Шприц медицинский пластиковый 20 см3

Система регистрации, хранения и обработки спектрометрической ТУ РБ 14597800.001-98

информации ЮНИХРОМ 97

3.3 Реактивы и материалы 

Гелий газообразный сжатый ТУ 51-940-80

Водород, вырабатываемый электролитически с помощью гене

ратора чистого водорода ГВЧ-12 марка «А» ГОСТ 3022-80

Воздух сжатый ГОСТ 17433-80

Азот ГОСТ 9293-74 (ИСО 2435-73)

Пантотенат кальция фирма Sigma Ха Р2250

содержание основного вещества не менее 98 % 

Кислота соляная, чда или хч ГОСТ 4204-77

Хлороформ, чда ГОСТ 20015-88

Эфир диэтшовый, чда или хч ТУ 2600-001 -43852015-2005
Гексан,хч ТУ 2631 -018-04683480-2007

Хлористый метилен, ч ТУ 2631 -003-29483781 -2005

Сульфат аммония, ч ТУ 6-09-1038-76

Сульфат натрия безводный, ч ГОСТ 4166-76

Мембранный фильтр Millтроге с размером пор 0,45 мкм фирма Hewlett Packard

Картридж для ТФЭ (Асейbond Silica), 200 мг, 3 см3 фирма Agilent, Ха 188-0120

Фильтр «синяя лента» ГОСТ 12026-76

Вода дистиллированная ГОСТ 6709-72
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Метут быть использованы пруте средств* измерения н вспомогательные устройства ж» 

метрологическим н техническим характеристикам, не уступающие pcivvHv*t4yeM_M. а , еа 

тивы не ниже указанной чистоты

4 Метод измерении

Метод основан на кмомтюм гидролизе шнгготеиок>А кислоте с обрвхмншием ш в п ж ш ' 
на, м ссф п ш т последнего х*^»офд|шш и опредежнкн его о д е р г а т *  в р к ш р  с жттжт- 
инсм гаояаикоспой хромятографян.

5 ТрНкшмш ■вежтаемж-ят
При выполнении работ переввал должен «игл. и строго соблюдать и» р 1«ем  месте требования:

- хтегтробооовсностн (ГОСГ 12.2.003)

- пожарной безопасности (ГОСТ 12.1 004)

- техники безопасности при работе в химической лаборатории (ГШБ 1,04)
- техники безопасности, изложенные в эксплуатационных документах и* средства измерений и 

оборудование, применяемые при проведении измерений.

6 Требования к нотификации оператора
К выполнению измерений могут бы л допущены липа, имеющие высшее образование, нзу-

чи«ьк!с нас . м  метод;*» • прошедшие подготовку дав работы на хроматографе
7 V, цыгпг щ<ми* !«}шратй
При нмпо теши» к ^срений и итератора и согласи > ГОСТ 15150 дешюшбмлеоблювенм 

следующие условна.
-  температуря штщжв при пригопммет» растворов, в том ш о к  пштсровочных (20± 2fC ;

- температура веодуха ер* мпюямешт язмерешП1 (20 ± 5 f С;

-  «тооферяое яшмяте (430 -  800) мм рг. ст.;

- маяоюсль яоадухя (65 ±15)% при температуре 25®€;
-  иящяжтм пятонкй тт  (2201 tf ) i ;

-  «стог* переменного т о »  (S0 ± 0,5)Гп.

Помещения для проведения юмереяий доляшы быть оснащены прпто'шснймтяжиоА венти

ляцией и подводкой воды.

8 Подготовка к выполнению измерений
Перед выполнением измерений должны был» проведены следующие работы подготовки 

измерительной аппаратуры, приготовление растворов, установление градуировочной характери
стики, отбор и подготовка проб к анализу.
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8.1 Подготовка измерительной аппаратуры

Включают газовый хроматограф согласно инструкции по эксплуатации. Устанавливают ра

бочие режимы для термостата колонок, испарителя и детектора. Проводят стабилизацию работы 

хроматографа на рабочих режимах в течение 20-30 мин. Работа газового хроматографа считается 

стабильной, если дрейф нулевого сигнала не превышает 0,00001-0,00002 мВ (I -  2 % от шкалы ре

гистрации сигнала) при максимальной чувствительности.

8.2 Приготовление растворов

8.2.1 Приготовление 13-% водного раствора соляной кислоты (р-1,06 г/см3)

32,5 см3 концентрированной соляной кислоты (36%, р=1,18 г/см3) растворяют в 50 см3 дис

тиллированной воды в мерной колбе вместимостью 100 см3, доводят дистиллированной водой до 

метки при 20±2°С и перемешивают. Полученный раствор хранят в склянке с притертой пробкой 

при комнатной температуре. Годен в течение 3 месяцев.

8.2.2 Приготовление смеси эфир:гексан (1:9)

В колбе с пришлифованной пробкой смешивают 10 см3 диэтилового эфира и 90 см3 гексана 

при 20±2°С °С, Годен 6 мес.

8.2.3 Приготовление смеси эфир:гексан (7:3)

В колбе с пришлифованной пробкой смешивают 70 см3 диэтилового эфира и 30 см3 гексана

при 20±2°С. Годен 6 мес.

8.2. 4 Приготовление градуировочных растворов

8.2.4.1 Приготовление основного стандартного раствора пантотеновой кислоты концен

трацией 0,2 мг/см3

Взвешивают 54,35 мг пантотената кальция с точностью + 0,001 г (это количество соответ

ствует 50,00 мг пантотеновой кислоты), помещают в круглодонную колбу, вместимостью 30 см3, 

добавляют 10 ем3 13 % соляной кислоты. Раствор помещают на водяную баню при температуре 

90±1°С и выдерживают 70 минут. Раствор охлаждают до комнатной температуры в вытяжном 

шкафу, переносят в делительную воронку и экстрагируют образовавшийся пантояактои хлоро

формом 3 раза по 20 ем3. В объединенные хлороформенные экстракты добавляют 10,0 г безводно

го сульфата натрия, выдерживают 10-15 минут. Экстракт фильтруют в круглодонную колбу 

вместимостью 30 см3 через бумажный фильтр, фильтр дополнительно промывают 10 см3 

хлороформа. Фильтрат упаривают на роторном испарителе при температуре 40±5°С до 0,5-1 см3, 

остаток растворителя отдувают током азота до исчезновения запаха растворителя. Сухой остаток 

растворяют в хлористом метилене и переносят в мерную колбу вместимостью 250см3 и доводят до 

метки при 20±2°С. Полученный раствор пантолактона соответствует концентрации пантотеновой 

§ЙЬ.негйвм3. Раствор хранят в склянке с притертой пробкой в холодильнике. Он годен в течение 6 

месяцев.
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8.2.4.3 Проеотоиенше градуцрмочнш расотороо панмамвишма
Гршяутщттж рвспюрм патмяшстта токцсятрсишсй 0,10,0,08 «0,04 »0,02,0,01 мг/см*. 

готовят I» схеме, прежтжваевнс-п я ;зб ;нас • Аликвотные часта основного стандартного р а ст и  

ра т п м т о я  переносят а мерные колбы я доводят хлористым метиленом до метки при 2Ш.ТС, 
Pacrwp стабилен я течение 1 м еся» при хранеш» » холодильнике.

Тяблиш 3 -  схема вриготоадемия градуировочных растворов пшпшвстиш

Мггрвдуи»
ро-вочного
расг,.^*.

<’ ■ л,-sHKioTiiой части ос- 
к< <1 j ста : того раство* 

рл пантолоктсиш, см1
Шьем мерной колбы, 

см1
Кониснтряцяя (шгтолак-
TOIffl 1 Г(ЩДу1!рОВО‘ШОМ 

IWcrHnjA. МГ/СМ3
i 50 0,11

;
1 - 25 0.04

10.0 25 0.01
5 I j " 50 O.iO
* •» пересчете на пяитотеновую кислоту.

8 3 Yt . ис градуирок ' xapat'* > ти
Полученные но н 8.2 4.2 гравуироаочвые растворы хроматографируют, нлчнил*  ̂ сам<.ч* 

ниткой концентрации.

Услоаяя хроматографирования:

Объем ааалныой пробы 2 мхл

ДюЛ'';м: г*за*иос1Гтсля гелтя iimaxt <олсг. ...ОкПа

Тем .• .тура ко чки начальна* ■ 70°С

конечная- 200*С

программирование ю  скоростью 15 °СДаи 

Деление потока шм-носится* а испарителе 1:10

Теаюературн ксиарнтедя 2004?

Температура детектора 250*С

Расход ходором 30 саАмим

Расход воздуха 300 смАшю

Врсма выхода шиггодасто»** (1 ,010 ,1 ) мни

Каждый гр®д>нр<жл**ммй |*от»р  хроыв!ос|мфнруют ис мемсе ’»•■* /«• чрт яш * и  ре* 
щтьтт измерения среднее арифметическое караалеяьимх иамерепкН.

8.4 Построение ер^трттмто фшфтя
Да» построения r|Muyi(poaoi4iioro ц « т  уетшшяршегг твяясямость олшпадя пито* шви- 

тшпктокя т  соответствующей коицежтрашш nairromrrona а градуировочном растворе.
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Грядунроаочная пшисяшкть т аят  ш еп . шил 
Г 9 *>■ С (!)
г«шс» у. измеренная птжтт пш» памтшшпопа;

Ь- коэффициент регрессия',

С- концентрация нямталшггона вградуировочном растворе. мг/см*;

I S Контроль градуиршчноеа графта
Контроль градуировочного Грефе* осуиюсгшлят каждый раз перса началом измерений не 

меят чем те тум точкям ш рабочем диапазоне градуировочного графика. Расхождение между 
измеренной концентрацией патлоляхтоня к выбранном градуировочном растворе и его фактиче

ской концентрацией, выраженной в процентах, не должна превышать норматива контроля К:
-  К» 18 % в диапазоне концентраций градуировочного графика от 0,01 до t.04 мг/см’

-  К=5 % в диапазоне концентраций от 0.04 до 0,1 мг/см1.

В противном случае необходимо провести построение нового градуировочного графика не 
менее чем по 5 точкам.

8.6 Подготовка анмтируемш обращав 
Отбор проб осуществляется согласно СТБ 1036.

Аммшзярушмй продукт (400 -  500 г) термостягнруют при температуре 20 ± 2 *С в течение 

30 минут и тщательно тершетжвюот. Навеску взвоюшяяот в ерутттмай колбе вместимостью 

50 ш 1 в соответствии с таблицей 4 т  мхж с точностью ±0,001 г, добяяянот 10 см* 13% рстзюр» 

соляной ккежгты.

Таблица4 - Навес» продуто» в зависимости от ориентировочного со, - y w s *  «легтаюлой « •

слоты в продукте

Ощттшротптж ездеряшяне нш?©шю|юй ю*шнм в проекте,
тйШж Нашсва» г

0.10- 1.00
коо-1000 ’-’Л
iojoo-isooo NJO.M'M

Еругжшшиу» колбу оомеопаот т  аодяиую баню при ?ш ^*?|рсЛ  (90 ± 1 f С иа ТО минут 
д м  проведения пифолиза. По ©««чаши тщшяяж раствор Фхяакятя т  комнатной температу

р а
Сощ шям« крулкщотюй колбы филируют через мембранный ф«дмр MilUpore, фильтр

жтолтпеяьно промывают л*а ре» т  ' <'v' раствором соляной кислоты с коинситрапией 13%. 
Фильтрат собирают в плоскодонную к-- пматтегью 100 см1, добввяяют 7.0 г сульфата ам

мония и выдерживают 10-15 минут, периодически перемешивая. Раствор переносят и млитедь- 

ную воронку и провалят трехкраткую экстракцию хлороформом по 20 шА К объединенному xjci-
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роформному экстракту добавляют 10,0 г безводного сульфата натрия и выдерживают в течение 10 

минут. Экстракт фильтруют в круглодонную колбу вместимостью 100 см3 через бумажный 

фильтр, фильтр ополаскивают 10 см3 хлороформа. Хлороформ упаривают на роторном испарителе 

при температуре водяной бани (40±5) °С досуха. Сухой остаток растворяют в 1 см3 смеси 

эфир:гексан ( 1:9). Полученный экстракт очищают с помощью твердофазной экстракции.

Картридж для ТФЭ предварительно кондиционируют 3 см3 смеси эфир:гексан (1:9). Экс

тракт наносят на картридж, колбу ополаскивают еще 2 см:3 смеси эфир:гексан (1:9) и также нано

сят на картридж. Картридж промывают 10 см3 смеси эфир:гексан (1:9), После прохождения 10 см3 

смеси эфир-гексан (1:9), не давая верхнему слою сорбента высохнуть, помещают в картридж 7 см3 

смеси эфиртексан (7:3) и элюируют пантолактоц до полного осушения сорбента в картридже. 

Элюат собирают в круглодонную колбу вместимостью 30 см3. Объем собранного элюата составля

ет 6,0 -  6,5 см3. Растворитель упаривают на роторном испарителе при температуре водяной бани 

40±5°С до 0,5-1 см3, остаток растворителя отдувают током азота до исчезновения запаха раствори

теля. Сухой остаток растворяют в хлористом метилене соответственно таблице 5.

Таблица 5 -  Объем добавляемого хлористого метилена

Ориентировочное содержание пантотеновой кислоты в про
дукте, мг/100 г

Объем хлористого метилена, 
см3

о 0 1 о о 1,0
1,00-10,00 5,0
10,00-250,00 10,0

9 Выполнение измерений

Проводят измерения растворов, полученных по п.8.6.

Условия такие же, как и при построении градуировочного графика (п. 8.3). По полученным 

хроматограммам измеряют площади пиков пантолактона,

Проводят анализ двух параллельных проб. Каждую пробу хроматографируют не менее двух

раз.

10 Обработка результатов измерений

За результат определения содержания паитотеновой кислоты в]-ой параллельной пробе 

(j принимает значения 1 и 2) принимается среднее арифметическое результатов двух единичных 

измерений по формуле:

С’ >< V, X100
где Х п , (3)

С .г х К х юоу  _  J________</\ !•) I

(2)

(4)
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где С».. - ктпттршш 1шюгошшто»» в первом и втором единичном кшерепмх парад-
лсльной пробы, рассчитаяяав m  градуировочному графику, urtcu*-,

В1| И П1| — млел в .«ж* щ и да:тда„«::.;и*,.,», - -чах, г.

V. - наоцмсгого мсгаясав виш* да* рюбшаешш сухого остатка в оармледыюй 
пробе, см*.

100 -  коэффициент пересчета на ’> 4  г т̂щжжж,
Если нсятаж X, оказываете* мтшшк прелет ишереика мстаущая (Сию)» то вычислснил 

по п.10 ие произаодягса. а даете* одпосторовшш е в ш и  ижттШ коиистрошю паитотеиоаоН км- 

сваты ■ пробе в виде.% < (Qoq). где (Сщр) -  нижний предел измерения методики 

(Си -*))* 0,1 мг/100 г

За окончательный результат лршшшют среднее арифметическое швинне определен»** со-
держания паитотеновой хнеяоты в двух параллельных пробах:

Т? X x + X lX  е — — — (5)

Окончательный результат округляют до второго знака после задетой.

11 Оформление результатов испытаний
Результаты измерений оформляют по форме, установленной действующей в лй(к>рат©|нш 

системой регистрации данных.

Результат движим вши* ‘и: ь следующую информацию:

-  Ншмвжомшш (шифр) пробы,

-  Лату проведем па шчсрсиий.

-  Результаты измерений. -.мчд* ке к€%у:>х-:„,.чш данные * чх"* \ " « к  расчеты,

-  Результаты плотям. *л н*;т - ч:ре.'.с xhvk.

- О к о т а * ii.Hwil ре*;» плат и »чсрсниа.

-  Фамштю оператора.

Если п е т и т а  X* оказывается и м *  тржтш шшщтшя методики (Сщ ||.# то дастся одао> 

стороиикя еиеяжа массоаой «сохшпгтрация пантотеяоаой кислот - а пробе м*У100 г, м виде 

Ж < где (Сих?) -  мкятжй предел шмереюш методики (Сщ))т 0,1 мг/100 г.

Гарантированный результат измерений, выдаваемый лабораторией, может быть представ-

яси ш шмж

(Ж±и>-  )).ш -00: (6)

где Ж - среднее арифметическое из результатов измерений 2-х параллельных проб, 
полученное в соответствии с п.9 и рассчитанное согласно п.10;

к



U(X) -  абсолютное значение расширенной неопределенности результата измерений X , 

мг/100 г. Рассчитывается по формуле:

U(X) = U x0,01xT  (7)

U =23 % (Таблица 1, Приложение Б)

12 Проверка приемлемости результатов измерений, полученных в условиях повторяемости 

Проверку приемлемости результатов осуществляют согласно п. 5.2.2.1 СТБ ИСО 5725-6, 

Два результата испытаний должны быть получены в условиях повторяемости.

Рассчитывают абсошотное расхождение между результатами единичных наблюдений \Хх ,

значение которого сравнивают с абсолютным значением предела повторяемости гаес. Абсолютное 

значение предела повторяемости габС., мг/дм3, рассчитывают по формуле

гЛг=0,01-г-Лг (8)

где 0,01 -  коэффициент для пересчета процентов;

X  -  среднее арифметическое значение двух результатов единичных наблюдений, мг/дм3; 

г -  относительное значение предела повторяемости, %, указанное в таблице 2.

Если для значения абсолютного расхождения между двумя результатами единичных на

блюдений выполняется условие

\ Х , - Х р ^  (9)

то оба результата считают приемлемыми и в качестве результата измерений указывают среднее 

арифметическое значение X , рассчитанное по формуле (5).

Проверку приемлемости результатов измерений, полученных в условиях внутрилаборатор

ной воспроизводимости, проводят в соответствии с требованиями СТБ ИСО 5725-6 следующим

образом.

Рассчитывают среднее арифметическое значение X , мг/дм3, результатов измерений X, и

Х г соответственно, полученные в условиях внутрилабораторной воспроизводимости при выпол

нении условий повторяемости по п. 12.

X , +ХгХ= - ( 10)

Рассчитывают абсолютное расхождение между результатами измерений значе

ние которого сравнивают с абсолютным значением предела внутрилабораторной воспроизводим о-
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сп» к*л Аосолктюе значенве преоеяа ввутрилаборзто:>1юй воспрокзюднмости , мг/дм1, рас*

где 0,01 -  коэффициент лт  пересчета процентов;

X  -  среднее арифметическое значение результатов измерений Х\ и Х г, мг/дм’;
Н -  относительное значение предела воспроизводимости, указанное •  швинне 2,
Если дм  тятяит абсолютного рюсожжпи* мещу результатами выполняется условие

то об* кокечпых результата, полученные в условиях внутрилабораторной воспроизводимости,

считаются приемлемыми и общее среднее значение С , рассчитанное по формуле (5), может быть 
использовано в качестве заявляемого результата.

При превышении указанного норматива должны быть выяснены н устранены причины, 
приводящие к неудовлетворительным результатам контроля воспроизводимости 

U Проверка стабильности результатов испытании
Стабильность результатов измерений может быть проверена с использованием контроль

ной карты Шухлрта в соответствии с СТБ ИСО 5725-6 U.62L2, МИ 2335 п.6.

При построении контрольной карты используют рабочие пробы стабильные во времени 

Caitt j'n.time паи о тоновой «слоты  в рабочей пробе должно соответствовать диапазону измере

ний.

Рве * кишки

- i siTpwwtyio линию: ЛшяЩ%
где dj -  1,128 (ксоффиииент для расчета ueirrpaeiuRoe ш и  тп  п-2;

- границы рагулировашп: IJCL*4^xo»,

rue D j -1 ,61 6  (коэффициент д м  р е е т  г|*ищ ы  регулирован* ж »  гтоС;

- предупрежд -. -тт • рашиш: ЦСДОЬ(2)ке(,

rue Oj(2) •  2,834 (коэффициент шш расчета преадп^^шшшюс транш тш и=2;

% -  еш мртеое отклоиекке матороемостя, мг/100 г.

Опенку стандартного отклеммяпп поторясяикти% г • -то»- по ;ормулс:

(13)

-ЛС»Гш|Л^ * f- ТОШ»

Жч л Х | -  результаты первого * второго опреяедапш, мг/100г,

L - количество проведенных измерений, равное 4.
Пмучешме шачешп заносят в aact данных аотрояыюА карты.:

о



течения заносят в mcr данных контрольной карты:
Ли а проведения 1 

аноли »й |
Наблюдаемый значения 

■х, Х2 Размах w Описание

-Ч-t ■ ia
Г wee vs ..не «Ыг

Графически по оси X откладываю дату проведаю» аяалнха, во оси Y - рвишс w. Такте 
отменяют пентрштшую линию я линия предуирежаястасЛ и регулирующее грант»

Если рахмах w амкодиг м  т нт  предупреждающей и регулирующей гранки. то рсдульта- 

тш пркэняютск 't. ч . .»*’•>< (миwmm. В этом случае вшжяяжта причипм тхгабммюст и проводятся 
мероприятия пи ял усграиатю

Методика разработана лабораторией химии нишевых продут» отдела физико-химических 

иссдедоааинв i У нРНПЦ гигиены» М3 РБ,

Разработчики:

'isif лабораторией ХПП, к,х.н,
Н.е лаборатории ХПП 
Ст.н.с. нлборагории ХПП, к.х и

У ,.,. '■

lit,
О В. Шуляковская 

О.НЛ>тс|фссва 

Е.В Вашкеакч
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ПРИЛОЖЕНИЕ А 
(обя петельное)

ГСИ. I

ПШ» I “4

ГОСТ 12.1.004*91

1 < >< Г 12,2.<н>5 ‘П 

СТЬ ИИ6-97

I с*КЛ ИОО 5 0 5 4

МИ 2315 -2ШЗ

■ Юрмг и:н1ые ссылки

Машины, приборы и ;ipvi ж юхкическис изделия. Исполпения дш  раз
личных климлиоюских районом Юететрии, условия эксплуатации. 
;! ‘сния и г -шепортир»и;. р ,!: . члстт воздействия климатических 

Фль троп внешней среды.

Инструкции «Основные прошил Г»сзотк'ш>сти работы в химических 
побора.ориях' М Химия, 197 > . О л е  пртит пожарной безо
пасности Респнынки Ьепарусь дд« общеетнепяых зданий и сооруже
ний.»

< нч. н ма стандартов Сс (опасности :|стда Пожарная безопасность. Об
щие 1 рс«ч>ааиия

< истсма ст жддрюл безомзепости труда < ынщ’жшште производст
венное. Of.nmc гребоштия йеиимаькти,

Продукты питсаме и продовольственное сырье. Метода отбора проб 
для определения показателей безопасности.

■2002 Точность (праиильпость и прещшюнность) методов и результате» из
мерений Часть 6. Использование значений точностм на практике (ISO
5725-6; 1 §9Ж т .  1:2001 ДОТ)

Рекомендацнм «Внутренний контроль качества резуямштш» кеаичеет* 
- иного химического мтаятт - Екатеринбург. 2003 г,

и



ПСП ШИ В
(обязательное)

К» I * >. <! I измерен) >

Источник неопределенности Тип оценки
Относительиай сгаштршли

HCOfipC.lC ICHHOtn., % ; 
\ :2.\
I 1

СТО измерения массовой тмтшщшит шш име
вшей кваюпгы в пробе

д *

Пострие».|«» и «<л:оль>< пайке *г»Д'н:н'^'чиоЛ ха* 
(ИКТСрИСТЮСН

А

Прмготоаяяшео^м; елмя _ ■■ ■■■_ i 1
! ■ "
А , ■■ •

Суютршм етшфпиш всоарсяея*1 шоспЛ ir 11.6
Р и ЪЩ~:$тм *-• «{-'.'ЛеейIteiil. ti : U-23
’ С учшрн ч с;.*с рпм* И. * t H jttmmuxnv мммслмтся во формуле:

* Т у

ы



даютмт мшэт т тмщмпьямтш 
^тпмтмлмтш  

wmmjmmPTt

ШСТЫТУТ МЕТРАЛОПГ  
В«лДШ

Сгщштнсп тдаымгг М, г, «Пм<*, ХЮМЭ
тям #анеипт«»и «м « |и?)1м им

_ к т > ! М » | Й р 1 |

г
U S

0  //. 200 jf г. *ь

q«P0 9Z1*MM
«и Mliejlif?

f осудосткииы* «штет г» с?м<дмтмции1»«епщ|»иш ИШАГУСЬ госетлм»!»?!
9mmbnm»wmm уиятялжа# прядщииаш 

БЕЛОРУССКИЙ ГОСУДАРСТВЕННЫЙ
институт «астрологии*

- ВелГИМ
ipMrr •** г, Мике*, W N

т«иФо* iff п ш  •• 01 Ф тс a m  ж  т  т  
Ш мтшг info Л betoimJW

«*#п ЯИШЯМШ»
■ Имливм ОАО *§flO -9фш»  no г. Ntwcff,
«*•01ilitttl4» «росши Ммиром. It

Haiti

СВИДЕТЕЛЬСТВО Ш  441/2008  
Л  ВТТВСТвЦИИ MB и

N « w n  ОЛрвАЫММИЯ массовой ДОЛИ ОД МТ О ТОНОВОЙ КИСЛОТЫ
8 специализированных продуктах питания И БАД

Методик» вылоливиия измерений, разработанная ГУ *РНЛЦ т т т ы п, и регпа- 
мвнтировамнав § Ш ВММН 3008-2008 кШ а ю ё т а  опрф&шття ш ссовой дело пан- 
tm m m m o a  кислоты  в ст ц и ал и зи р о аам ш х продукт ах пит ания и  БАД» этте- 
стовама в соответствии с ГОСТ 8.010*99.

Аттестация осуществлена по результатам метрологической экспертизы мате- 
риалов по разработке и экспериментальному исследованию МВИ.

В результате аттестации установлено, что МВИ соответствует предъявляемым 
к ней метрологическим требованиям и обладает следующими основными метроло
гическими характеристиками при принятой доверительной вероятности р *о ,95 .

Дмтмм* Лвимжшяк
пшоршиоет,

т.%

Ловивши*
яф рттвора-

ТОрИО*

ст,.т^%

омоеитяпмм
аЫЯИЛИввив-
«овввявииост*

Предел повторяв
веет» (лимит*
результатов л»- 

РвЯИЯМШХОЛрв. 
т т в т Щ  

г,%

Предел
шуурилабвра-

ториов
«юепреииадим©. 
стм (для двух ре
зультатов вмшщ» 

м)
Я.%

j ОШМАОм» 3 е е 17
«* /'О-ЮРОкп 3 5 23 в 14

с» 1€l€*>2»,00«m 2 3 в в

Т А  Коломиец



УТВЕРЖДАЮ
ЗвШСТИТвЛ!

ЭКСПЕРТНОЕ М ЕТРО , 
по результатам ме

методик/ чения измерений

Наименование МВИ: Методика определения массовоЛ дош пшлотеиовой mwmm i 
специализированных продуктах питания т БАД

Ра-.р.иЗогчик ГУ ТНПЦ гигиены*

На метрологическую экспертизу представлены следующие документы:
1 Мвтодив ВЫПОЛНвНИЯ п л о е н и й  (МВИ)
2 0 1 чвт о метрологической о тго с ти т

По posyftt»Y«faM метрологической экспертизы установлено:
1 Предстаелеимея методика предимжмеиа для определения матовой доли свобод- 

юй и связанной лаиттеиоеой кислоты в споцишмзиромнных продуктах дня питания 
детей, беременных ятшт и корм /  • матерой, спортсменов, •  иеоботащениых
продуктах п и щ и т  обогащенных витамином продуктах латания, биологически актив
ны- добавках и обладает следю ир»» метрологическими характеристиками:

Дммщм ПтлмшРш Ш ш ж т* Ршатетмж Г%Н(»М1 ВИНвря*.■ апгтм #мммг шты/ш
Предал 

аиутригабо- 
рвтермо* 

■ооярмшади 
мости (для двух 

рмулмвте* 
аншгтт) 

*.%

иыияммий
(мгЛООг)

аи-утршлвСер*-
термо*

вОШрОШШОФМ!̂
ст.а*%

тгумпгг-тгт.
Вмимагавда-

яикиИ!
r,%

0,101,00 мл 3 в б 17
с» 1,90-10,00 МЛ 3 б 23 в 14

с» 10,00-250.00 мл 2 3 в 8

2 Методика соответствует требованиям ГОСТ 8.010*99 «Государственная система 
обеспечения единства измерений. Методики выполнения измерений Основные 
положения»

3 Методика может быть использована при выполнении вышеперечисленных работ.
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