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Kipicne

Осы стандарт сут, сут ошмдершдеп жэне сут непзшдеп тагам 
ешмдершщ майдыц курамын гравиметрикалык аныктауга барлык ыктимал 
шамаларымен 6ipre уйлесыретш бакылау эд1стер1мен катар ощцретш 
курылым шшде дайындалды. Осы эдштер Роше-Готлиб (RG) эдюу Вейбулл- 
Бернтроп (WB) эд1с1 немесе Шмидт-Бондзынски-Рацлаф (SBR) принцишнде 
непзделедг

WB принцишнде непзделген эд1сше, курамын да ке кеш стер дщ жогары 
децгеш, жумыртка сарысы, эмульгаторы жэне т.б. болатын сут жэне 
балмуздак жэне балмуздакка арналган коспалардыц баска турлерше 
колданылатын осы стандарт мына ce6enrepi бойынша тацдалган болатын:

- RG oflici майдын, жеткшжсп белшу1 ce6e6i болатын жэне сэйкесшше 
май курамыныц ете томен ri мэнш керсетет! н жогарыда аталган 
ингредиенттердщ жогары децгешне байланысты ыцгайсыз;

SBR эд1с1 кышкыл гидролиздеп эфирлш -  шайгындайтын 
курауыштардыц артуына кабшетп жэне сэйкесшше май курамыныц ©те 
жогары мэнш керсететш кем1ртектш жогары курамына байланысты 
ыцгайсыз;

- WB процедурасы сондай-ак кышкыл гидролиз!н косады, кышкыл 
гидролиз! сузшп шайылганга дешн эфирлж -  шайгындау курауынггар 
жагынан зиянды болып табылмайды, ал сузпштеп кешзршген тунбада 
курауыштар, шайгындалатын петролейн эфир болмайды;

Бастапкы Вейбулл эд1с1 нанга арнап эз1рленген болатын, осы стандартта 
керсетшген эдшт1 Бернтроп эзфлеген болатын. Осы эдю тамак ешмдершщ 
кептеген турлершдеп майдыц курамын аньщтау унпн кец колданылады.
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Енпзшген куш 2010-07-01

1 1<олданылу саласы

Осы стандарт Роше-Готлиб эд1с1 колданылмайтын (курам ында 
турактандыртыш жэне коюландыртыш децгеш жумыртка сарысы немесе 
кекешстер немесе осы консистенция курамы ете жотары ешмдер1 унпн) 
балмуздак жэне бал муздакка арналган коспалардагы майдьщ курамын 
аныктаудыц бакылау эд1сш белгшейдг

ЕСКЕРТПЕ Курамында жогарыда аталган ингредиенттер болмайтын немесе аздап 
болатын балмуздак жэне сут непзшдеп балмуздакка арналган коспалар ИСО 7328 сэйкес 
RG принциптерш пайдаланатын эд1спен белплену! мумюн.

2 Нормативтж сштемелер

Осы стандартты колдану yniiH мынадай нормативтш кужаттар кажет:
ДР СТ 1.9-2007 К,азацстан Республишсыныц Техникалъщ pemmey 

жуйеО. К,азацстан Республикасында шет мемлекеттердщ халъщаралыц, 
ощрл1к жэне улттыц стандарттарын, басца да стандарттау лсвпшдегл 
нормативтт цужаттарды цолдану тэртлбн.

ГОСТ 1770-74 (СТ СЭВ 1247-78, СТ СЭВ 4021-83, СТ СЭВ 4977-85) 
Зертханалыц влшегпи шыны ыдыс. Цилиндрлер, влшектер, цутылар, 
тамшуырлар. Жалпы техникалъщ шарттар.

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

ГОСТ ИСО 5725-1-2003 Олшеу ddicmepi мен нэтижелершц дэлдггл 
(дурыстыгы жэне прецизиялыгы) 1-бвлш. Иеглзгл ережелер мен 
анъщтамалар.

Ресми басылым
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1<Р СТ ИСО 8262-2-2009

ГОСТ ИСО 5725-2-2003 Олшеу ddicmepi мен нэтижелертщ дэлдт 
(дурыстыгы жэне прецизиялыгы) 2-бюлш. Олшеудщ стандарттъщ эдШнщ 
цайтстангыштыгы мен вндгршдиигт анъщтаудыц пегпгз эдШ.

ГОСТ ИСО 5725-3-2003 Олшеу ddicmepi мен нэтижелертщ дэлдт 
(дурыстыгы жэне прецизиялыгы) 3-бвлiм. Олшеудщ стандарттъщ эдШ 
прецизиялыгынъщ аралъщ KopcemKiuimepi

ГОСТ ИСО 5725-4-2003 Олшеу ddicmepi мен нэтижелертщ дэлдт 
(дурыстыгы жэне прецизиялыгы) 4-бвлiм. Олшеудщ стандарттъщ эдШнщ 
дурыстыгын анъщтаудыц негпгз ddicmepi.

ГОСТ ИСО 5725-5-2003 Олшеу ddicmepi мен нэтижелертщ дэлдт 
(дурыстыгы жэне прецизиялыгы) 5-бвлiм. Олшеудщ стандарттъщ эдШнщ 
прецизиялыгын анъщтаудыц балама ddicmepi.

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

ГОСТ 12026-76 Зертханалъщ сузгш цагаз. Техникалъщ шарттар.
ГОСТ 24104-2001 Зертханалъщ таразылар. Жалпы техникалъщ 

талаптар.
ГОСТ 26809-86 Сут жэне сут отмОеръ К,абылдау ережеО, ipmmey 

ddicmepi жэне талдауга сынамаларды дайындау.
ИСО 7328-2008 Балмуздак жэне сут непзшдеп бал муздакка арналган 

коспалар. Майдыц курамын аныктау. Гравиметрикалык эдю (Бакылау эд1<л)*.

ЕСКЕРТПЕ Осы стандарты пайдалану кезшде уепм1здеп жылдьщ бершген 
«Стандарттау женшдеп нормативтж кужаттар» KepceTKinii бойынша жэне успм1здеп 
жылы жариялантан тшсп акраратгык; керсетюштер бойынша сттеме кужаттардьщ 
колданылуын тексеру керек. Егер сттеме цужат ауыстырылган (взгерттген) болса, 
онда осы стандартты пайдаланган кезде ауыстырылган (взгерттген) цужатты 
жетекшшкке алган дурыс. Егер сттеме цужат ауыстырылмай жойылган жагдайда, 
онда оган сттеме бертген ереже осы сттемеге цатысы болмайтын бвлгкте 
цолданылады.

3 Эдктщ  мацыздылыгы

Улп туз кышкылы ертндшлмен кайнату кезшде буланады. Содан кешн 
майлы заттарды алу ушш ГОСТ 12026 бойынша сулантан сузпш катаз 
аркылы сузшедо, майдан кешн н-гексан немесе петролейн (кайнауы томен) 
эфирд1 пайдаланып, куртак сузпш катаздан алынады. EpiTKim 
дистилляциялау немесе булау аркылы шытарылады, ал алынтан заттар 
елшенедт Осы эд1с Вейбулл-Бернтроп принцит ретшде белгш.

* КТ СТ 1.9 сэйкес цолданылады.
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ЦР СТ ИСО 8262-2-2009

4 Реактивтер мен материалдар

Аталган эд^спен сынак журпзу кезшде козге коршетш тунба 
калдырмайтын реактивтер мен материалдарды пайдаланады, сондай-ак 
тазартылтан су немесе ионсыздандырылтан су немесе тшст! тазалык 
децгешндеп су ко л даны лады:

- шамамен 20 % (салмактык yneci) НС1, р2о шамамен 1,10 г/см3 болатын 
суйытылган туз кышкылы.

100 см3 суга концентрацияланган туз кышкылын (р2о = 1,18 г/ см3) 
суйылту керек жэне араластыру керек;

- судан бос шайгындау epiTKini: н-гексан немесе петролейн (кайнауй 
томен) 30 °С бастап 60 °С дешн кайнау температурасы болатын эфир.

Бол1нген epiTKini сапасын тексеру yiniH 7.4 сэйкес алдын ала ецделген 
шайгындау кутынан алынган 100 см3 epmdnni сузу керек. Салмагын тексеру 
унпн сондай тэсшмен тазартылган бос шайгындау кутыны пайдалану керек 
(10.1 карацыз). Ерпташ 1,0 мг артьщ тунба калдырмауга тшс.

Егер epiTKiui белгшенген талаптарга сэйкес келмесе, онда е р т а п т  
араластырып немесе тазалау керек;

- сапасы орта, майсыз дан дыры лган, бурмеленген, диаметр! 150 мм 
сузпш кагаз.

Сузг1ш кагаз сапасын тексеру epiTKinni пайдалана отырып, 7.3 сэйкес 
етюзедг Салмагын тексеру ymiH (10.1 карацыз) 7.4 бойынша алдын ала 
ецделген бос экстрактты кутыны пайдалану керек. EpiTKiui 2,5 мг артык 
тунба калдырмауга тшс.

Сэйкес келмейтш сузг!ш кагазды мыналармен ауыстыруга руксат 
етшедг

- кек лакмус кагазы;
- диатом жер (мшдети емес; 7.5.3 карацыз);
- тазартылган лактоза (мшдегп емес; 7.5.3 карацыз);
- кешзршген жэне 1,5 саг бойы ерпташ эссенциясымен 

майсыздандырылган шита -  макта.

5 Куралдар

ЕСКЕРТПЕ Электрл1к куралдарды колдану кез1нде ушатын, ертке Kayirrri 
ер1тюштерд1 пайдалану осындай ер1тюштерд1 пайдалану кауп1мен байланысты зацнаманы 
сактауга талап етедг

Сынак мынадай куралдармен еткглледг
а) аналитикалык таразылар ГОСТ 24104 бойынша;
б) шайгындау аппараты, уздшс1з немесе жартылай узд1кс1з. Мысалы, 

сифон келе\п 40 см3 бастап 60 см3 дешн шайгындагыш, сыйымдылыгы 
150 см3 болатын шайгындау кутынан жэне кешзрпш патронга немесе макта
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ЦР СТ ИСО 8262-2-2009

сынамасына сэйкес келетш колданылып журген суландыратын 
конденсатордан туратын Сокслет тишн пайдалану;

в) сыйымдылыгы 150 см3 туб! жалпак жэне мойны кыска шайгындау 
куты, ГОСТ 1770 бойынша;

г) шайгындау аппаратын колдану уппн iiinci диаметр! 22 мм жэне сырткы 
узындыгы 80 мм болатын коршетш тунбага мумкшдш тугызатын 
майсыздандырылган сузпш кагаз, шыны, алюминий немесе PTFE1} немесе 
целлюлоза, жеке кабаттан жасалган сыгынды уштары;

д) температураны устайтын су моншасы:
1) 40 °С бастап 60 °С дешн,
2) 30 °С бастап 40 °С дешн;

е) шайгындау аппаратына арналган кыздыргыш аппарат. Мысалы, термо 
реле комепмен реттелет1н су моншасы, кумды монша немесе плиткаларды 
пайдалану;

ж) шыны моншак немесе сынбаган, тес1к емес фарфор Tiniicrepi немесе 
кремний карбиды сиякды кайнатуга арналган майсыздандырылган косалцы 
куралдар.

и) Либих тишне басым колданылатын суландыратын конденсаторга 
сэйкес келеп'н сыйымдылыгы 250 см3 конус тэр1зд1 куты;

к) конденсаторга сэйкес келеЛн конус кутын кыздыруга арналган 
кыздыргыш аппарат. Мысалы, сым торы жэне газ шштер1, электрлж плитка 
немесе кумды моншаны пайдалану;

л) сузг1ш куйгы бурмеленген сузпш цагазды пайдалану кез1нде 
ынгайлы;

м) сыйымдылыгы 100 см3 жэне 250 см3, шумеп бар елшектер;
н) 100 °С аспайтын температура кезшдеп кутыдан алынган epiTKiurri 

мукият дистилляциялауга арналган;
п) барльщ жумыс кещ стт бойынша (102 ± 2) °С температурада устап 

туратын желдетюш т е с т  тольщ ашык, электрл1к кыздырылатын кешлрпш 
шкаф.

Шкаф колданылатын термометрге сэйкес келуге ти1с;
р) сыйымдылыгы 50 см3, 100 см3 жэне 250 см3.елшепш цилиндр;
с) сузпш кагазды жэне уштарын устап туруга арналган металдан 

жасалган кыскыш;
т) сузпш  кагазды жэне уштарын устап туруга арналган ушы жалпак 

пинцет;
у) белу багамы 1 мин болатын сагат.

1) Политетрафторэтилен.
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6 Улгшерд1 ipiKTey

Сыналатын улплер зертханага >юбершуге тшс. Тасымалдау немесе 
сактау кезшде улплер закымдалмауга тшс.

Улплерд1 ipiKTey ГОСТ 3622, ГОСТ 26809 сэйкес журпзшедТ
Барльщ суйык жэне туткыр Yлгiлep улгшерд1 ipiKTey уакытынан бастап 

процедура басталу уакытына дешн 2 °С - 4 °С температурада сакталута Tnic. 
Кымталган ыдыста немесе кутыда сактау кeзiндe улгшерд1 20 °С томен 
температурада сактау керек.

Муздатылтан улплер улплерд1 ipiKTey уакытынан бастап процедура 
басталу уакытына дешн 18 °С артык емес температурада сакталута Tnic.

7 Бакылауды етктзу тэрт1б1

7.1 Улгшерд1 дайындау

7.1.1 Балмуздак
Музды емес сипатты кез келген кабатты жылжытканнан кешн улплерд1 

тшмдерге кесу керек.
Коп кабатты ешмшц эр кабатындаты майдыц курамын аныктау yniiH 

муздатылтан кабатты белу керек. Сынау yniiH 3p6ip кабатынан белек 
сыналатын Yлгiлepдi дайындау мына тэciлмeн eткiзiлeдi.

Жалпы салмагы 100 г (мумкшдш болса) б1рнеше тшмдер тацдалып 
ipiicreHefli. Жабык миксерде тшмдер зертханалык температурага дешн ж1буге 
тшс. Таза ешмд1 шамамен 2 минут, ал катты белшектер1 болатын ешмдерд1 
(мысалы, жацгак, катты карамель тшктер) б1ркелк1 коспа алганга дешн 
кемшде 7 минут араластыру керек.

Температура жiбy жэне араласу кезшдеп кез келген уакытта 12 °С 
аспауга тшс.

Егер майдыц белшу1 немесе «араласу» болса, коспаны ауыстыру жэне 
араластыру кыска уакытын пайдаланып дайындык процесш кайталау керек.

Араластырган улплерд1 TnicTi кымталган контейнерге кояды жэне 
сынакды 1 сагат бойы жалгастырады.

7.1.2 Балмуздакка арналган суйык коспалар
Араластырып, контейнерд1 аудару керек. Контейнерд1 ашып, затты 

eKiHmi контейнерге (ауа ©тпейтш какпакпен жабылган) акырындап куяды 
жэне 6ipiHmi контейнердщ кабыргаларына жэне бетше жабысатын кандай да 
6ip май немесе курамы баска улпге косу туралы камтамасыз ете отырып, 
кайта тасымалдап араластырады. Егер затта кесек немесе ингредиент 
белшектер1 бар болса, оларды TnicTi коспалауышпен гомогендеу керек. Затты 
eKiHmi контейнерге мумкшдтнше тольщ орналастыру керек. Содан кешн 
осы контейнердi жабу керек.

5



ЦР СТ ИСО 8262-2-2009

Кажет болтан жатдайда жабьщ контейнер 40 °С бастап 60 °С дешнп 
температурада су моншасында орнатылады. Контейнерд1 op6ip 15 минут 
сайын алып шайкау керек. 2 сататтан кешн контейнер алынады жэне белые 
температурасында салкындаты лады. Кдкпакты ашу керек жэне касыкпен 
немесе курекшемен (майы белшген кезде улп сыналмайды) жаксылап 
араластырады.

Затты еюнш1 контейнерге мумкшдтнше толы к орналастыру керек. 
Содан кешн осы контейнерд1 жабу керек.

7.1.3 Туткыр ешмдер.
Контейнерд1 ашу керек жэне пшндеп курамды касыкпен немесе 

курекшемен араластыру керек. Мумкшдтнше жаксы араласатындай ет1п 
жотары жэне темен айналмалы козталысты пайдаланады. BipiHini 
контейнердщ кабырталарына жэне бет1не жабысатын кандай да 6ip май 
немесе курамы баска улпге косу туралы камтамасыз ету керек. Егер затта 
кесек немесе ингредиент болшектер1 бар болса, оларды ти1ст! 
коспалауышпен гомогендеу керек. Аякталысымен улпш екшнп контейнерге 
мумкшдтнше толыгымен салып жабу керек.

Егер кажет болса, 30 °С бастап 40 °С дешнп температурадагы су 
моншасында жабьщ контейнер орналастыру керек. Контейнерд1 алып, 
сырткы жагын сурпп, ашу керек. Контейнердщ imKi жагында жабыскан 
курамды кырып тазалау керек, жаксылап араластыру унин жетк1л1кт1 турде 
тамакка салып, барлык салмак б1ркелю болганга дешн араластыру керек.

Улпш екшнл контейнерге мумкшдтнше толык салып, оны жабу керек.
7.1.4 Куртак ешмдер
Контейнерд1 коп айналдырып жэне кайта айналдырып мукият салу 

керек. К^ажет болтан жагдайда улг1н1 осы процесп орындауга руксат ету уш1н 
ти1ст1 сыйымдыльщпен орнатылган ауа етпейпн контейнерге салады.

Егер ен1мде кесек немесе ингредиент белшектер1 эл1 бар болса, оларды 
ти1ст1 коспалауышпен гомогендеу керек.

7.2 Улгшщ жумысшы бвл1г1

Улпш контейнерда шайып (кою, туткыр немесе кургак он1мдер болса) 
немесе б1рнеше рет шаю аркылы уш-терт рет (суйык ошмдер1 болса) 
араластыру керек жэне б1рден шамамен 1 мг конустык кутыда олшеу керек, 
3 - 20 г дешнп улп 3 - 3,5 г катты затка сэйкес келеда. Жумысшы бол^пнде 
осы талаптарды канагаттандыру уш1н 1,0 г аспайтын май болуы керек, Kimi 
жумысшы бвлш кажет ет1лу1 мумюн.

Жумысшы бвлж конустык кутыньщ туб1не мумкшдтнше толыгымен 
жетуге тшс.
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7.3 Бацылау сынактары

Бакылау сынактары б^рдей процедураны жэне б1рдей реактивтерд1 
пайдаланып, аныкдаумен 6ip мезгшде, 25 см3 сумей суйытылган жумыс 
болшнщ орнын басып етшзшедд.

7.4 Шайгындау К¥тыны дайындау

Шайгындау кезшде жэне кешннен 102 °С температурада 1 саг кеппрпш 
шкафта е р т а н т  кую кезшде акырын кайнауына эсер етеу уппн етш, 
кайнауга арналган б^рнеше косалкы куралы болатын кутыны кеппру керек.

Куты 18 °С до 23 °С температура кезшде 30 минут (шацнан коргала 
отырып) салкындауга тшс.

Жетюл1кс13 салкындауды немесе катты салкындатуды болдырмау керек, 
кутыны KenTiprini шкафта коюга руксат ет1лмейд1.

Кыскыш кемепмен кутыны таразыда кояды жэне ОД мг дешнп дэлд1к 
дешн елшейд1.

7.5 Аныктама

7.5.1 Температурасы 30 °С суды жалпы келем1 25 см3 (4 моль/дм3 туз 
кышкылы ертндюш алу уттлн) болганга деЙ1 н улгшщ жумысшы бол1пне 
косады жэне жаксылап шаю керек.

7.5.2 50 моль/дм3 туз кышкылы ертнд1сш жумысшы улгшщ 
суйытылган бел1пне косу кезшде конус тэргш кутыныц кабыргасын шая 
отырып, косады жэне мукият шайкап араластыру керек. Дефлегматорлы 
кутыны косып, кутыны кайнау кез!не дей1н кыздыру керек, содан кей1н 
айналмалы козгалыспен 30 минут кайнату керек.

7.5.3 150 см3 ыстьщ сумей (кемшде 80 °С) 75 см3 белтмен 
конденсатордыц 1шю жагын жуады, конденсатордан конус тэр1зд1 кутыны 
алады жэне мойны мен кабырга imiH жуатындай етш, кутыга ыстык су 
косады. 1 г диатом жерш немесе шамамен 100 см2 майсыздандырылган 
сузпш кагаз косуга руксат ет1лед1, бел1ктерге бел1п, сузпш жылдамдыгын 
арттыру керек. Осы эдш майсыздандырылган кургак заттыц курамы томен 
болганда ерекше усынылады.

ЕСКЕРТПЕ Сузпш жумысшы улпн1ц суйытылган белшне 1 г таза лактоза косып 
жаксартылуы мумшн.

7.5.4 Бурмеленген сузпш кагаз аркылы куйгы сузпшше куйылган ыстьщ 
суда толыгымен суланган шыны штабикте суйьщты куя отырып, куты 
курамын б1рден сузу керек. Кутыны сузпш кагаздыц мелшер1 бойынша 
шыны штабиктерден жасалган косалкы куралдары болатын ыстьщ сумей уш 
рет тольщ шаю керек. Соцында лакмус кагаз тусшз курамды керсеткенге
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дешн оны шая отырып, сузпш кагазды ыстык сумей уш рет шаю керек. 400 
см3 артык су колдануга болмайды. Сузпш кагазды суагарга яаберу керек.

7.5.5 Кыскышты пайдалана отырып сузпш кагазды куйгыдан алады 
жэне кагаздьщ жогары жагы жиепнен 20 мм томен куратындай етш 
шайгындау оймагына салады. Оймакты 100 см3 зертханалык стаканга салады.

7.5.6 Стакан жэне оныц 1ш1ндег1с1н кыздырады жэне шыны штабикп 
конус тэр1зд1 кутыны кеппрпш шкафта кою керек жэне 102 °С 
температурада 1 немесе 1.5 сагатка толыгымен калдырады. Стакан мен шыны 
штабип болатын конус тэр1зд1 кутыны пештен шыгарып жэне оны 
салкындату керек.

Сузг1ш кагаз жаксы кепт1р1лген болуга ти1с, эйтпесе майдыц салдарынан 
толыгымен шайгындалмайды. Суда еритш курамы аркылы ылгал сузпш 
кагаз жэне уздшпз шайгындау кезшде тамшылар сыгындыга ету1, демек, май 
курамыныц коцыр T y c i жэне жогары керсетюппнщ ce6e6i болуы мумюн.

7.5.7 Оймакты кыскышпен устап, оны майсыздандырылган макта 
сынамасымен мукият тыгындау жэне сыгындагышка кою керек. 100 см3 п- 
гексан немесе петролейн эфирш елшепш цилиндрде елшеу керек; 
дайындалган шайгындау кутында жууды жург1зе отырып, зертханалык 
стакан жэне конус тэр1зд1 куты жэне шыны штабиктщ iniKi жагын кыскыш 
тебесш жуу кезшде ертнд1 порциясын колдану керек. Куты мойнын iniKi 
жагын жуу унпн шайгындау кутына epmdin калдыгын косу керек.

7.5.8 Шайгындау кутыны оймакты устай отырып шайгындагышпен косу 
керек, шайгындагышты дефлегматормен косу керек жэне оймак жэне оныц 
шшдепс! шайгындалатындай етш кутыны шамамен 4 сагат кыздыру керек, 
кемшде 1000 см3 ертспнпен (20 сифон).

7.5.9 Куты мойыныныц innd жагын жэне аздаган epmdin мелшер1мен 
конденсаторы ушын 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.

7.5.10 Шайгындау кутыны (тушру унпн epmdui буын етюзу уттпн оныц 
жагында орналаскан) кеппрпш шкафта кыздыру керек, 102°С температурада 
1 сагатка калдыру керек. Шайгындау кутыны пештен алып, болме 
температурасында (шацнан коргай отырып кеппрпш пеште емес) 
салкындату керек (кемшде 30 минут) жэне 0,1 мг дэлдшке дешн елшеу керек.

Кутыны елшегенге дешн суртпеу керек. Кутыны кыскышты колдана 
отырып (acipece температура тусу1н болдырмау унпн) таразыда кою керек.

7.5.11 Операцияны 7.5.10 бойынша салмагы 1,0 мг немесе о дан кем 
немесе одан артык болу кезше дешн ею кей1нп елшеулер арасында кайталау 
керек. Куты салмагы сиякты шайгындау затыныц минималды салмагын 
т1ркеу керек.

8
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8 Бакылау нэтижелерш оцдеу

С ал м акты к улеЫ пайызбен ернектелген w майдыц курамы (1) формула 
бойынша тецест1ршедк

_ (щ -т 2)-{т ъ -т 4)
х Ю О Р /о , (1)

мундагы т0 - улпнщ жумыс белшнщ салматы (7.2 карацыз), г; 
тх - 7.5.11-де белгшенген шайтындау кутыньщ жэне шайтындау 

затыныц салматы, г;
т2 - дайындалтан кутыньщ салматы (7.4 карацыз), г; 
тъ - бакылау сынагында пайдаланылатын (7.3 карацыз) жэне 7.5.11-де 

белгшенген шайгындалган заттыц шайтындау кутыньщ салматы, г;
т4 - бакылау сынагында (7.3 карацыз) колданылатын дайындалтан 

кутыньщ (7.4 карацыз) салматы.
Сынак нэтижелер1 0,01 % дешнп дэлд1кпен децгелектенед1.

9 Эд1ст1ц дэлд1г1

9.1 Зертханааральщ сынактар

Кайтал анты штыгы мен онд1р1мдш1пне арналган мэндер 95 %
ьщтималдык децгеш кезшде ернектелед1 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.

9.2 1^айталангыштыгы

Ею тэуелшз 6ipai к сынак нэтижелер1 арасындагы абсолюток 
айырмашылыгы б1рдей сынак материалында 6ip зертханада, 6ip жабдьщты 
колданып, 6ip лаборант кыска уакыт аралыгында, 6ip эд1ст1 пайдалану 
аркылы алынган мына мэндерден Караганда 5 % жагдайдан артылмауга ти1с:

а) майдыц курамы 20 % артьщ болатын ен1м уш1н (салмактьщ улес1):
1 % майдыц курамы;
б) 20 % коса алганда, (салмактьщ улеш) майдыц курамы 5 % жэне одан 

жогары болатын ешм унпн:
100 г ешмде 0,2 г май;
в) 5 % (салмактьщ улес|) жэне одан артьщ жэне одан кем болатын ешм 

унпн:
100 г ешмге 0,1 г май;
г) майдыц курамы 5 % (салмактьщ улеш) артьщ болатын суйьщ ешмдер1 

унпн:
9
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майдыц курамы;
д) 5 % артык (салмактык yaeci) артьщ жэне одан кем майдыц курам ы 

болатын суйык ешмдер! уннн:
100 г ешмге 0,5 г май.

9.3 0HflipiMflLiiri

Ек1 тэуелаз жеке сынак нэтижелер! арасындагы абсолютпк 
айырмашылыгы б1рдей сынак материалында эр турл1 зертханада, эр турл! 
жабдыкгы колданып, эр турл! сол лаборант кыска уакыт аралытында, эр 
турл! эдюы пайдалану аркылы алынган мына мэндерден Караганда 5 % 
жагдайдан артылмауга тшс:

а) майдыц курамы 20 % (салмактык улеЫ) артык болатын ен1м уш1н
1 % майдыц курамы:
майдыц курамы 2 %;
б) 20 % коса алганда, (салмактык улеЫ) майдыц курамы 5 % жэне одан 

жогары болатын ешм уш1 н:
100 г ешмде 0,4 г май;
в) 5 % (салмактык улеЫ) жэне одан артык жэне одан кем болатын ешм 

унпн:
100 г ешмде 0,2 г май;
г) майдыц курамы 5 % (салмактык улеа) артык болатын суйык ешмдер! 

уш1н:
майдыц курамы 2 %;
д) 5 % артьщ (салмактык улес() артык жэне одан кем майдыц курамы 

болатын суйык ешмдер] уш1н:
100 г ешмге 0,1 г май.

10 Процедурага бершет1н ескертпелер

10.1 EpindiiiTi жэне cy3riui кагазды тексеруге арналган бакылау 
сынактары

Осы бакылау сынагында салмагын бакылауга арналган ыдыс 
зертхананыц атмосфералык жагдайындагы немесе реактив сыгындысында 
бузылмаган заттардыц болуын жэне болмауын керсетуге тшс май жинайтын 
ыдыстыц жылу эсер 1н1 ц езгеруш тексеру уттнн колданылуга raic.

Ыдысты ек1 тостаганды таразымен елшеу жагдайында карсы салмакты 
ыдыс рет^нде колданылуга тшс. Баскаша тэс^лмен бакыланатын ыдыстыц (1) 
формула бойынша [(т3 -  т4)] косылган салмагыныц ауыткуы бакылау сынагы 
уш^н колданылатын май жинайтын ыдыс сиякты нег1зделуге тшс. Демек

1 0
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бакыланатын ыдысты бакылау салмагындагы озгерютер ушш тузетшген май 
жинайтын ыдыстыц б^ржкен салмагындагы озгерютер 0,5 мг аспауга тшс.

0т е  сирек epiTKiiirre майда берш сакгалып калатын ушпа заттары болуы 
мумюн. Егер ол осындай заттыц болуы корсетюнп болып табылса, 1 г жаца 
сусыз сут майы болатын май жинайтын ыдысты пайдаланып бакылау 
сынагын орындау керек. Кджет болган жагдайда 100 см3 ер таш те 1 г сусыз 
сут майыныц болуымен epiTKiniTi тазалау керек. Epmcinni тазартылганнан 
кешн уакытша пайдаланады.

10.2 Бакылау сынактары

Bip уакытта аныктаумен орындалган бакылау сынактары кезшде 
алынган мэндер реактивтер мен сузпш  кагаздан шыгарылган жэне 
зертхананыц атмосферальщ жагдайындагы кез келген ©3repicTepi кезшде май 
жинайтын ыдыс мен ею олшемде олшеуге арналган зертхана арасындагы 
температуралык айырмашылык кезшде де 6ipiKripuireH салмакка мумюндж 
береда (7.4 жэне 7.5.11 карацыз). К,олайлы жагдай кезшдеп (ер1тюш пен 
сузпш  кагазда бакылау сынактары кез^ндеп томенп мэш, елшеуге арналган 
зертхананыц туракты температурасы, май жинайтын ыдыска арналган 
жетюл1кт1 салкындату уакыты) мэн! кем^нде 3 мг курайды. 5 мг дешн мэш 
жогарылатуга болады. Тузеткеннен кешн деректер мэн1 уш1н нэтиже накты 
болады. 5 мг кеп мэнге тузету колданылса, онда бершген нэтиже сынак 
хаттамасында керсетшуге raic (1 1-бел1мд1 карацыз).

Егер осы бакылау сынагында алынган мэн1 3 мг туракты артса, онда 
ерпюш пен сузпш кагаз туракты тексер1луге (егер соцгы уакытта болады), 
ауыстырылуга жэне тазартылуга тшс.

11 Бакылау нэтижелерш рэс1мдеу

Сынак хаттамасында мына акпарат болу га тшс:
- улгшерд1 б1рдейленд1руге арналган кажегп акпарат;
- улгшерд1 ipiKTey эд1с1, егер белпл1 болса;
- сынау эд1с1;
- сынак нэтижелерше эсер ету1 мумк1н барльщ операциялык кездер;
- сынак н эти же л ер i;
- бакылау мэш [(/??, -  т4) 1 -  формулабойынша] курайды, егер ол 5 мг артса.
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ЭОЖ 637.17.3:664:637.041:543.557:663.674:006.354(574) МСЖ 67.100

ТуШнд1 сездер: сут, сут етмдер1, муздатылган, туткыр ешмдер1, суйьщ 
ешмдер, кургак ешмдер, майдыц курамын аньщтау, гравиметрикальщ ЭД1С, 

Вейбулл-Бернтроп бойынша эдас
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Edible ices and ice-mixes (Продукты молочные и пищевые продукты на основе 
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Вейбулла-Бернтропа (контрольный метод). Часть 2. Мороженое и смеси для 
мороженого), с дополнительными требованиями, которые по тексту 
выделены курсивом

4 В настоящем стандарте реализованы нормы Закона Республики 
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издаваемом информационном указателе «Нормативные документы по стандартизации», 
а текст изменений и поправок -  в ежемесячно издаваемых информационных указателях 
«Государственные стандарты». В случае пересмотра (замены) или отмены настоящего 
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издаваемом информационном указателе «Государственные стандарты»

2014 год 
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Настоящий стандарт не может быть полностью или частично 
воспроизведен, тиражирован и распространен в качестве официального 
издания без разрешения Комитета по техническому регулированию и 
метрологии Министерства индустрии и торговли Республики Казахстан
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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.

IV
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ГОСУДАРСТВЕННЫЙ СТАНДАРТ РЕСПУБЛИКИ КАЗАХСТАН

ПРОДУКТЫ МОЛОЧНЫЕ И ПИЩЕВЫЕ ПРОДУКТЫ 
НА ОСНОВЕ МОЛОКА

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

Часть 2
Мороженое и смеси для мороженого

Дата введения 2010-07-01
1 Область применения

Настоящий стандарт устанавливает контрольный метод определения 
содержания жира в мороженом и смесях для мороженого (для продуктов, 
которые содержат высокий уровень стабилизатора и загустителя, яичного 
желтка или фруктов, или комбинации данных консистенций), для которых 
метод по Роше-Готтлиба не применяется.

ПРИМЕЧАНИЕ Мороженое и смеси для мороженого на молоке, не содержащие или 
содержащие не более нескольких процентов вышеперечисленных ингредиентов, могут 
быть установлены методом, использующим принцип RG в соответствии с ИСО 7328.

2 Нормативные ссылки

Для применения настоящего стандарта необходимы следующие 
нормативные документы:

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.

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.

Издание официальное
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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 12026-76 Бумага фильтровальная лабораторная. Технические
условия.

ГОСТ 24104-2001 Весы лабораторные. Общие технические требования.
ГОСТ 26809-86 Молоко и молочные продукты. Правила приемки, 

методы отбора и подготовка проб к анализу.
ИСО 7328-2008 Мороженое и смеси для мороженого на основе молока. 

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

Образец выпаривается при кипении с разбавленной соляной кислотой. 
Затем фильтруется через смоченную фильтровальную бумагу по 
ГОСТ 12026, для удержания жирных веществ, после жир извлекается из 
сухой фильтровальной бумаги, с использованием н-гексана или петролейного 
(низкокипящего) эфира. Растворитель выводится путем дистилляции или 
выпаривания, а полученные вещества взвешиваются. Настоящий метод 
известен как принцип по Вейбуллу-Бернтропу.

* Применяется в соответствии с СТ РК 1.9.
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4 Реактивы и материалы

Используются реактивы и материалы, которые не оставляют заметного 
осадка при проведении испытаний указанным методом. А также применяется 
дистиллированная или деионизированная вода, или вода с соответствующей 
степенью чистоты:

- разбавленная соляная кислота, содержащая приблизительно 20 % 
(весовая доля) НС1,/?го приблизительно 1,10 г/см3.

Необходимо разбавить 10 см3 концентрированной соляной кислоты (р2о 
= 1,18 г/ см3) на 100 см3 воды и перемешать;

- экстрактный растворитель, свободный от воды: н-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 экстрактной колбы, предварительно 
обработанной в соответствии с 7.4. Использовать пустую экстрактную колбу, 
очищенную тем же способом, для проверки массы (см. 10.1). Растворитель не 
должен оставлять осадок более 1,0 мг.

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

- фильтровальная бумага диаметром 150 мм, гофрированная, среднего 
качества, предпочтительно обезжиренная.

Проверку качества фильтровальной бумаги проводят в соответствии с
7.3, используя растворитель. Чтобы проверить массу (см. 10.1), необходимо 
использовать пустую экстрактную колбу, предварительно обработанную по
7.4. Растворитель не должен оставлять осадок более 2,5 мг.

Несоответствующую фильтровальную бумагу допускается заменить
следующими:

- голубая лакмусовая бумага;
- диатомовая земля (необязательно; см. 7.5.3);
- очищенная лактоза (необязательно; см. 7.5.3);
- хлопок-сырец, обезжиренный эссенцией с растворителем в течение

1,5 ч и высушенный.

5 Приборы

ПРИМЕЧАНИЕ Использование летучих огнеопасных растворителей, при 
применении электрических приборов, может потребовать соблюдения законодательства, 
связанного с риском в использовании таких растворителей.

Испытания проводят на следующих приборах:
а) аналитические весы по ГОСТ 24104;

3
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б) экстракционный аппарат, непрерывный или полунепрерывный. 
Например, использование типа Сокслета, состоящего из экстрактной колбы 
(плоскодонной, короткогорлой), ёмкостью 150 см3, экстрактора с объемом 
сифона от 40 см3 до 60 см3, и действенного оросительного конденсатора, 
соответствующего осушительному патрону или ватной пробке.

в) экстракционные колбы, емкостью 150 см3, плоскодонные и 
короткогорлые по ГОСТ 1770;

г) экстракционные наконечники, изготовленные из обезжиренной 
фильтровальной бумаги, стекла, алюминия или PTFE1-*, не способствующие 
заметному осадку, или из целлюлозы, отдельного слоя, с внутренним 
диаметром 22 мм и внешней длиной 80 мм, для применения с экстрактным 
аппаратом;

д) водяные бани, поддерживающие температуру:
1) от 40 °С до 60 °С,
2) от 30 °С до 40 °С;

е) нагревающий аппарат, для экстрактного аппарата. Например, 
использование водяных бань, песчаных бань или плитки, регулируемой с 
помощью термореле;

ж) вспомогательные средства для кипячения, обезжиренные, такие как 
стеклянные бусы или кусочки неломкого, непористого фарфора или карбид 
кремния.

и) коническая колба, емкостью 250 см3, соответствующая 
оросительному конденсатору, предпочтительно типу Либиха.

к) нагревающий аппарат, для нагревания конической колбы, 
соответствующей конденсатору. Например, использование проволочной 
сетки и газовой горелки, электрической плитки или песчаной бани.

л) фильтровальная воронка, удобна при использовании гофрированной 
фильтровальной бумаги.

м) мензурки с носиками, емкостью 100 см3 и 250 см3.
н) дистиллятор, для осторожной дистилляции растворителя из колб при 

температуре, не превышающей 100 °С.
п) шкаф сушильный, электрически нагреваемый, с полностью 

открытыми вентиляционными отверстиями, поддерживающийся при 
температуре (102 ± 2) °С по всему рабочему пространству.

Шкаф должен соответствовать применяемому термометру.
р) цилиндр измерительный, емкостью 50 см3, 100 см3 и 250 см3.
с) щипцы, сделанные из металла, подходящего для удерживания 

фильтровальной бумаги и наконечников.
т) пинцет, с плоским концом, для удерживания фильтровальной бумаги 

и наконечников.
у) часы с ценой деления 1 мин.

1) Политетрафторэтилен.
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6 Отбор образцов

Испытываемые образцы должны быть направлены в лабораторию. Во 
время транспортировки или хранения образцы не должны подвергаться 
повреждению.

Отбор образцов проводится в соответствии с ГОСТ 3622, ГОСТ 26809.
Все жидкие и вязкие образцы должны храниться при температуре от 

2°С до 4°С, со времени отбора образца до времени начала процедуры. При 
хранении в герметизированных емкостях или колб, образцы необходимо 
хранить при температуре ниже 20 °С.

Замороженные образцы должны храниться при температуре не более 
18°С, со времени отбора образца до начала процедуры.

7 Порядок проведения контроля

7.1 Подготовка образца
7.1.1 Мороженое.
После перемещения любого слоя не ледяного характера, необходимо 

разрезать образец на кусочки.
Для определения содержания жира в каждом слое многослойного 

продукта, необходимо отделить слои в замороженном виде. Подготовка 
отдельных испытываемых образцов с каждого слоя для испытания 
проводится следующим способом.

Выборочно отбираются несколько кусочков общей массой 100 г (при 
возможности). В закрытом миксере кусочки должны размякнуть до 
лабораторной температуры. Размешивать чистые продукты необходимо 
приблизительно 2 минуты, а продукты, содержащие твердые частицы 
(например, орехи, твердые карамельные ломтики), - не более 7 минут до 
получения однородной смеси.

Температура не должна превышать 12 °С в любое время в течение 
размягчения и смешивания.

Если произошло отделение жира или «перемешивание», необходимо 
заменить смесь и повторить подготовительный процесс, используя короткое 
время смешивания. Сразу же переместите смешанные образцы в подходящий 
герметичный контейнер и продолжьте испытание в течение 1 часа.

7.1.2 Жидкие смеси для мороженого.
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 соответствующим
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смесителем. В заключение, переместить вещество по возможности 
полностью во второй контейнер. Затем закрыть данный контейнер.

При необходимости, закрытый контейнер устанавливают в 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, по 
возможности, полностью во второй контейнер. Затем закрыть данный 
контейнер.

7.1.3 Вязкие продукты.
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 
соответствующим смесителем. 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.

7.1.4 Сухие продукты
Необходимо основательно помешать многочисленными вращениями и 

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

Если продукт содержит все еще комки или частицы ингредиента, то 
гомогенизировать его соответствующим смесителем.

7.2 Рабочая часть
Образец 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 до 20 г образца 
соответствуют от 3 до 3,5 г сухому веществу. Рабочая часть будет содержать 
не более 1,0 г жира; для удовлетворения данного требования возможно 
потребуется взять меньшую рабочую часть.
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Рабочая часть должна быть, по возможности, полностью доставлена на 
дно конической колбы.

7.3 Контрольные испытания
Контрольные испытания проводят одновременно с определением, 

используя ту же процедуру и те же реактивы, но замещая разбавленную 
рабочую часть с 25 см3 воды.

7.4 Приготовление экстракционной колбы
Колбу необходимо просушить, содержащую несколько 

вспомогательных средств для кипячения, чтобы способствовать спокойному 
кипению во время экстракции и последующего перемещения растворителя в 
сушильный шкаф на 1 час при температуре 102 °С.

Колба должна охладиться (защищая от пыли) на 30 минут при 
температуре 18 0С до 23 °С.

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

С помощью щипцов поместить колбу на весы и взвесить с точностью до 
0,1 мг.

7.5 Определение
7.5.1 Добавить воду с температурой 30 °С в рабочую часть образца до 

получения общего объема 25 см3 (для получения 4 моль/дм3 раствора 
соляной кислоты) и взболтать основательно.

7.5.2 Добавить 50 см3 раствора соляной кислоты в разбавленную часть 
рабочего образца, промывая стенки конической колбы во время добавления, 
и помешать осторожно взбалтыванием. Присоединить колбу с 
дефлегматором, подогреть колбу до момента начала кипения и затем 
прокипятить 30 минут вращательными движениями.

7.5.3 Промыть внутреннюю сторону конденсатора 75 см3 частью 150 см3 
горячей воды (по крайней мере 80 °С), снять коническую колбу с 
конденсатора и добавить горячей воды 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 при низком содержании обезжиренного сухого вещества.

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

7.5.4 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.
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В конце необходимо промыть фильтровальную бумагу три раза горячей 
водой, промывая ее до тех пор, пока лакмусовая бумага не покажет 
бескислотное содержание. Не применять более чем 400 см3 воды. Отправить 
фильтровальную бумагу на водосток.

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

7.5.6 Подогреть стакан и его содержимое и коническую колбу со 
стеклянным штабиком, поместить в сушильный шкаф, оставить при 
температуре 102 °С на 1 или 1,5 часа, сушить их полностью. Вынуть 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.

7.5.7 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.

7.5.8 Соединить экстракционную колбу с экстрактором, удерживая 
наперсток, соединить экстрактор с дефлегматором и нагревать колбу 
приблизительно 4 часа так, чтобы наперсток и его содержимое 
экстрагировались, по крайней мере, 1000 см3 растворителем (20 сифонов).

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

7.5.10 Нагреть экстракционную колбу (помещенные на его стороне для 
прохождения пара растворителя для сброса) в сушильный шкаф, оставить 
при температуре 102 °С на 1 час. 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).
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7.5.11 Повторить операции по 7.5.10 до момента снижения массы на
1,0 мг или меньше, или повышения, между двумя последующими 
взвешиваниями. Зарегистрировать минимальную массу, как массу колбы и 
экстрагированного вещества.

8 Обработка результатов контроля

Содержание жира, w, выраженное как массовая доля в процентах, 
равняется по формуле 1:

w = (mL- m J - k - m 1) xl00,/o>
О)

где т0 - масса рабочей части образца (см. 7.2), г;
т1 - масса экстракционной колбы и экстрагированного вещества, 

установленного в 7.5.11, г;
т2 - масса приготовленной колбы (см. 7.4), г;
т3 - масса экстракционной колбы, используемой в контрольном испы­

тании (см. 7.3), и экстрагированного вещества, установленного в 7.5.11, г;
тА - масса приготовленной колбы (см. 7.4), применяемой в контрольном 

испытании (см. 7.3), г.
Результат испытания округляют с точностью до 0,01 %.

9 Точность метода

9.1 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.

9.2 Повторяемость
Абсолютная разница между двумя независимыми единичными 

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

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

включая 20 % (массовая доля):
0,2 г жира на 100 г продукта;
в) для продуктов, имеющих содержание жира более 5 % (массовая доля) 

и менее:
9
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0,1 г жира на 100 г продукта;
г) для жидких продуктов, имеющих содержание жира более 5 % 

(массовая доля):
1 г содержания жира;
д) для жидких продуктов, имеющих содержание жира более 5 % 

(массовая доля) и менее:
0,05 г жира на 100 г продукта.

9.3 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.

10 Примечания к процедуре

10.1 Контрольные испытания для проверки растворителя и 
фильтровальной бумаги

В данных контрольных испытаниях, сосуд, предназначенный для 
контроля массы, должен применяться для того, чтобы проверить изменения в 
атмосферных условиях лаборатории или тепловых эффектов 
жирособирающего сосуда, 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 [(да3-да¥)] по формуле 1 
контролирующего сосуда должны обосновываться как масса 
жирособирающего сосуда, применяемого для контрольного испытания.

1 0



СТ РК ИСО 8262-2-2009

Следовательно, изменения в присоединенной массе жирособирающего 
сосуда, корректированные для кажущегося изменения в массе контроля 
контролирующего сосуда, не должны превышать 0,5 мг.

Очень редко растворитель может содержать летучее вещество, которое 
крепко сохраняется в жире. Если оно является показателем наличия такого 
вещества, выполнить контрольное испытание с использованием 
жирособирающего сосуда с 1 г свежего безводного молочного жира. При 
необходимости, дистиллировать растворитель в присутствии 1 г безводного 
молочного жира на 100 см3 растворителя. Растворитель используют только 
недолго после дистилляции.

10.2 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 жирособирающим сосудом и лаборатории для взвешивания на двух 
взвешиваниях (см. 7.4 и 7.5.11).

При благоприятных условиях (низкое значение при контрольном 
испытании на растворителе и фильтровальной бумаге, постоянная 
температура лаборатории для взвешивания, достаточное время охлаждения 
для жирособирающего сосуда), значение будет составлять менее чем 3 мг. 
Можно натолкнуться на слегка повышенное значение до 5 мг. После 
исправления для данных значений, результат будет все еще точным. Когда 
применяется исправление на значение более чем 5 мг, то данный результат 
должен указываться в протоколе испытания (см. раздел 11).

Если значение, полученное в данном контрольном испытании, 
регулярно превышает 3 мг, то растворитель и фильтровальная бумага 
должны регулярно проверяться (если данное совершается в последнее время) 
и должны заменяться и очищаться.

11 Оформление результатов контроля

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 [(/и3 -  т4) по формуле l], если оно 

превышает 5 мг.
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