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Алгысез

1 Техникальщ реттеу жэне метрология комитет! «Казахстан стандарттау жэне 
сертификаттау институты» Республикальщ мемлекеттш кэсторнымен ДАИЫНДАП 
ЕНГ13ШД1

2 Казакстан Республикасы Инвестиция жэне даму министрлт Техникальщ реттеу 
жэне метрология комитет! тератасыныц 2014 жылты 10 казандаты №207-од буйрыгымен
бек гп л ш  колданы ска  е н г в ш д 1

3 Осы стандарт хальщаральщ ISO 8968-1:2014 Milk and milk products — Determination 
of nitrogen content — Part 1: Kjeldahl principle and crude protein calculation (Суг жэне суг 
ешмдерт Азоттыц мелшерш аньщтау. 1-бел1м. Кьелдель эд1а жэне шию акуыз децгешн 
аньщтау ) стандартына сэйкестш бойынша б1рдей.

ISO 8968-1:2014 хальщаральщ стандарты SC 5 «Сут жэне суг ешмдерЬ> комитет! 
жанындыты ISO/TC 34 «Тагам ешмдерЬ> Техникальщ комитет!мен жэне Сут ешмдершщ 
Хальщаральщ Федерациясымен эз1рленген (IDF).

Аударма агылшын тшнен (еп).
Осы ISO 8968-1:2014 хальщаральщ стандарттыц ресми данасы соньщ непзшде 

дайындалган осы улттьщ стандарт жэне мэтшшде сштемелер бершген мемлекетаральщ 
стандарттар, Казакстан Республикасыныц индустрия жэне жаца технологиялар 
министрлт Техникальщ реттеу жэне метрология комитет! «КазСтИн» РМК Б1рыцгай 
мемлекетпк нормативт!к кужаттар корында бар.

4 Б1Р1НШ1 ТЕКСЕРУ МЕРЗНУЛ 
ТЕКСЕРУ КЕЗЕНДШ1Г1

5 АЛЕАШ РЕТ ЕНГ131ЛД1

Осы стандартца енггзтген взгергстер ту рал ы аппарат «Крзацстан 
Республикасыныц стандарттау бойынша нормативтт цулсаттары» жыл сайын 
шыгарылатып ацпараттыц сттеместде, ал взгерт мэпйт «¥лттыц стандарттар» ай 
сайынгы ацпараттыц сттеместде жарияланады. Осы стандарт цайта царалган 
(жойылган) немесе ауыстырылган жагдайда muicmi ацпарат «¥лттыц стандарттар» 
ацпараттыц сттеместде жарияланады.

2 0 2 1  жыл 
5 жыл

Осы стандарт Казакстан Республикасы Инвестиция жэне даму министр л! г! 
Техникальщ реттеу жэне метрология комитет! нщ руксатынсыз ресми басылым ретшде 
Казакстан Республикасы аумагында толыкдай немесе белшектелш басылып шыгарыла, 
кебейтше жэне таратыла алмайды.
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КЛ1ЛКСТАН РЕСПУБЛИКАСЫНЫЦ ¥ЛТТЬЩ СТАНДАРТЫ

Сут жэне сут ешмдер!
Азоттыц мелшерш аныцтау 

1 Бел1м
Кьелдаль одici жэне шика акуыз децгешн аныктау

Енпзшген куш 2016-01-01

Ескерту -  осы стандартты колдану барысына KayinTi материалдарды, ic-шаралар 
мен куралдарды пайдалану юредт Осы стандарт колданумен байланысты каутаздштщ 
барльщ мэселерлерш талкылауды карастырмайды. Осы стандартты колданушы каутаздш 
техникасын, денсаульщты сактаута сонымен катар улттык зацнамалардыц талаптарын 
сактаута жауапты болып табылады.

1 Колданылу саласы

Осы стандарт улттык эдютер мен блокты миниралдауды колдану аркылы сут жэне 
сут ешмдершде азоттыц мелшерш аньщтауда жэне Кьелдаль эд1а бойынша сут жэне сут 
ешмдершде шии акуыз децгешн аньщтау эдштерш белгшейдт

Эд1стер мынадай болып таралады:
- табиги сиыр (тутас, iniiHapa майсыздандырылтан немесе майсыздандырылган 

сут), ешкл жэне койдыц тутас cyri;
- катты, жартылай катты жэне балкытылтан ipiMniiKTep;
- кургак сут жэне кур так суттен жасалтан ешмдер (соныц 1шшде сут непзшде 

жасалган балалар татамы, cyrri акуыз концентраты, сарысулы акуыз концентраты, казеин 
жэне казеинат).

Бершген эд1стер курамында казеинат аммоний бар ешмдерге таралмайды.

Ескертпе Егер де ешмдердерде осы стандартта керсетшген азоттьщ сут емес курамдары болатьш 
болса гана ши id акуыздан туратын накгы емес нэтижелер алынуы мумшн.

2 Нормативтж сштемелер

Осы стандартты колдану уипн келеа сштеме кужаттар пайдаланьшады. Куш 
белпленбеген сштемелер уипн сштеме кужаттыц соцты басылымын колданады (барльщ 
езгер1стер1н коса ал ганда)

ISO 385 Laboratory glassware - Burettes (Зертханальщ шыны ыдыс. Бюреткалар).
ISO 8655-3 Piston-operated volumetric apparatus - Part 3: Piston burettes (Поршеньмен 

эрекетке келт1ршетш елшеу куралдары. 3-Бол1м).

3 Терминдер мен аныктамалар

Осы стандартта сэйкес аныктамаларымен келеа терминдер колданылады:
3.1 Азот децгеш (nitrogen content): Осы стандартпен белгш эдюпен беютшген 

азоттыц массальщ улесг

Ескертпе Азоттыц децгеш пайыз туршде ернектеледг

Ресми басылым
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3.2 Ш ик1 акуыз децгеш (crude protein content): Осы стандартта керсетшгендей 
есептелген ши и  акуыздьщ массальщ yneci.

Ескертпе -  Шша акуыздьщ децгеш пайыз турщце ернектеледь

4 С ы н ак  эдкднщ мэш

Сыналатын сына куюрт кынщылы мен калий сульфатыньщ концентратталган 
коспасымен минералданады, катализатор ретшде мыс сульфаты (II) колданылады 
сонымен катар органикалык азот сульфат аммонита айналады. Калий сульфаты куюрт 
кышкылыньщ нуктесшщ жотарылауы у™ 11 колданылады жэне минералдану Kesi нде 
коспаларды кун т тотытуларын камтамасыз етедг Натрий гидрототытыньщ артыты 
салкындатылтан ешмге аммоний белшу1 унпн косьшады. Белшген аммоний бор 
кышкылыньщ ертщ цамен ciщршедр одан кешн туз кышкылымен титрленедь Азоттьщ 
децгеш алынтан аммонидщ мелшерше байланысты болады.

5 Реактивтер

Тек кана химиялык таза реактиверду тазартылтан суды немесе баламалы турде таза 
суды колдану кажет болып табылады.

Ескертпе -  Бер1лген ic-шарада керсетшген ертндш ер автоматты титрлсуi шларда жумыс icT eyre  

арналгандардан айырмашылыгы болуы мумюн. Лаборант жумыс аткарган кезде эз1рлеупп нускаулыгы 
ндагы шарттар орындалуы raic.

5.1 Курамында азот жок (K2SO4) калий сульфаты.
5.2 (II) мыс сульфатыньщ ертщцш, c(CuS0 4-5 H2 0 ) = 5,0 г/100 см3.
Ер1т1нд1лер уш1н 5,0 г мыс сульфатын (П) сыйымдьшыты 100 см3 болатын колбата 

орналастырылады. Белпге деГнн су куяды жэне араластырады.
5.3 Массальщ улеа 95 % бастап 98% дешн болатын, курамында азот жок (шамамен 

у>20 = 1,84 г/см3) (H2SO4) куюрт кышкылы.
5.4 Курамында азот жок (NaOH) гидроксид натрий ертщ цср 50 г натрий 

гидрототыгын 1 0 0  г суда ер1тед1.
Автоматтандырылган айдау жуйелершде артылган гидроксид натрий айдау 

коспасына бел1нент1н жагдайлар болган кезде гидроксид натридщ баска да массальщ 
улестер1 болуы мумклн; мысалы натрий гидроксидшщ 40 % массальщ улеа
автоматтандырылган жуйелерд1н тыгындалу мэселес1 бар жерлерде 50 % массальщ 
улесшщ орнына колданылуы мумюн. Натрий гидроксид ертндюшщ жалпы келем1н 
айдаудьщ сэйкес келемш демеу максатында карастыру кажет болып табылады.

5.5 Индикатор ер тщ ц а
0,1 г метил кызылын ep iT y  унин 50 см3(6.16) белпс1 бар колбага орналастырады. 

Белпс1не дешн 95 %-ды этанол куяды жэне араластырады. 0,5 г жасыл бромкрезолды 
e p iT y  унпн колбага белпге дешн 250 см3(6.16) араластырады. Белпс1не дешн 95 %-ды 
этанол куяды жэне араластырады. Метил кызылыньщ 1 б ел тн  жэне жасыл 
бромкрезолдьщ 5 бел1пн араластырады.

5.6 Бор кышкылыньщ ер тщ ц а  с(НзВОз) = 40,0 г/дм3

40,0 г бор кынщылын epiTy унпн 1000 см3(6.16) белпа бар колбага салады жэне 1 
литр ыстьщ су куяды. Ертщ цш  20 °С температурасына дешн салкындатады. (5.5) 
индикатор epiri Hflici Hi н 3 мл косады, ертндш щ  келем1н белпс1не дешн сумей толтырады 
жэне араластырады. EpiTiHfli ашьщ-саргыш тустес болуы тшс. Epiri нд1 Hi карангы жерде 
жэне тыгыз жабылган шыны ыдыста сактайды.

2
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Тексеруден кешнп автоматтандырылган айдау жуйелершде бор кышкылыньщ 
баска да концентрациялары пайдаланылуы мумюн.

Электронды pH фиксациясымен титрлеуд1 колданган кезде соцгы нуктесшде 
индикаторга бор кышкылын коспай ак койса да болады. Титрлеу ic-шарасыньщ 
дурыстыгын тексеруге тустщ езгеруш колдануга болады.

5.7 Стандартты туз кышкылы е р т щ ц а  с(НС1) = (0,1 у 0,0005) моль/дм3.
Оз1рлеунпмен эз1рленген дайын стандартталган ертщ цш  алуга немесе

спецификацияны колдануга кецес бершедг Жш систематикальщ кателжтер (олардан 
кутылуга болады) зертханашымен концентратталган кышкьшды коскан кезде жэне 
ертндш щ  концентрациясын аныктаган кезде эдютщ удайы кайталанулыгыньщ 
темендеуше экелш согады. Зертханашы epixi ндш1 титрлеу унпн концентрациясы 0,1 
моль/дм3 артьщ болатындай ертщ цш  пайдаланбауы тшс, ейткеш мундай кезде жалпы 
колем азаяды жэне бюретка керсетюнннщ б ел п азд т  келемнен алган кезде улкен пайызга 
не болады. Жогарьща керсетшгендер кайталанушылык пен удайы кайталанулыктьщ 
орындалуына K epi эсерш типзед1.

Егер де куюрт кышкылын туз кышкылымен алмастыратын болсак онда epixi нд1 
(0,05 у 0,0003) моль/ дм3 концентрациясына не болуы THic.

5.8 Кургак заттагы массалык улес1 99,9 % кем емес аммоний сульфаты (NHz^SC^.
Крлданар алдында аммоний сульфатын (102 у 2) °С температурасында 2 сагаттан

кем емес уакыт аралыгында кешзру керек жэне эксикаторда белме температурасына дей1н 
салкындату кажет.

5.9 Ед Kimi мелшер1 99 % (массалык улеа) болатын триптофан (C11H12N2O2) немесе 
гидрохлорид ЛИЗИН (C6H15CIN2O2).

Колданар алдында бул реактивтерд1 кепт1ру шкафында кеппруге болмайды.
5.10 Курамында 0,002 % артык емес (массалык улес1) азот бар сазароза.
Колданар алдында сахарозаны кеп-пру шкафында кеппруге болмайды.

6 Курал-жабдык

Сынак уш1н келес1 зертханалык куралдарды пайдаланады:
6.1 38 °С бастап 40 °С дешнп температураны устап туратын су моншасы.
6.2 0лшеу дэлд1п 0,0001 г болатын аналитикалык таразылар.
6.3 Бюретка немесе мыс (5.2) сульфаты ертндюш 1,0 см3келемшде бере алатын

каб1лет1 бар автоматты тамызгыш.
6.4 Сыйымдылыгы 25 см3, 50 см3, 100 см3 жэне 500 см3 болатын градуирленген 

елшеу цилиндрлерг
6.5 Сыйымдылыгы 500 см3 болатын конус колбалар.
6.6 Сыйымдылыгы 20 см3 болатын, белу багасы 0,004 см3 кем емес ISO 8655-3 

стандарттарыньщ талаптарына жауап беретш автоматты бюреткалар. ¥ксастьщ ретшде 
сыйымдылыгы 50 см3 болатын, белу багасы 0,1 см3 болатын ISO 385 стандарттарыньщ 
талаптарына жауап беретш, суттщ А класына талдау уипн бюретка пайдаланылуы мумюн.

Ескертпе Крлмен бас кары латын бюреткаларда баска да ешмдерге арналган кажетп цифр 
мондср1нс кол жетшзу уш1н кажетп дэлд1кке ие емес.

6.7 ¥нтактайтын курылгы
6.8 Сыйымдылыгы 500 см3 немесе 800 см3 болатын Кьельдаль колбалары. 

9нд1руцй спецификациялары аркылы минералдау уш1н жэне айдау унпн пайдалануга 
арналган (6.10 немесе 6.11).

6.9 Кайнауды жен1лдетет1н материал мысалы борпылдак материал, фарфордьщ

3



К? СТ ISO 8968-1-2014

катты тшмдер! немесе амфотерл! алюминий оксид! (мысалы карбонил) тушрипктелген 
аса жогары тазартылган, тепе, уяшьщ мелшер1 10. Материалдарды кайта колдануга
болмайды.

Ескертпе -  Диаметр! 5 мм болатын шыны шарлар колданылуы мумшн, 6ipaK олар алюминий оксид! 
сиякты осындай тшмд! кайнауды камтамасыз eTneyi мумшн жэне кеб!ктенумен 6ipre минералдау nponcci 
кезшде мэселелер туындауы мумшн.

6.10 Газды айдау жуйелер1мен минералдау та арналтан, Кьелдаль колбасы бар (6.8) 
ауыткуымен 6ipre (шамамен 45 °), колбаньщ шшдепешщ кыздырылуын камтамасыз 
ететш электрлш кыздыртыштармен немесе газ горелкалары.

Жылу кез1 минералдау кезшде кыздыртыштьщ ен улкен келемдеп режим! и 
бакылау уш1н реттелген болуы тшс. К,ызу режим! н аныктау ушш жьшу кезш кыздыру 
кажет болады. Газ кыздыртыштарын колдантан кезде алдын ала кыздыру кезещ 10 минут 
болуы тшс, Электрл1 кыздыртыштар ушш 30 минут болуы тшс. К^ыздыргыштьщ ap6ipeyiH e  

кыздыру режимш аньщтап кою керек. Кфгздыртыштьщ эркайсысына кайнауды 
же ш л д ететш курамында материл бар бастапкы температурасы 25 °С болатын 5 бастап 6 
мин дешнп мелшердеп 250 сл суды кую уиин кыздыру режим!н аныктау керек. Бул 
максималды кыздыру режим! и минералдау кезшде колдану кажетп болып табылады.

6.11 Боро силикатты шыныдан жасалган айдауга арналган курылты (улттык эд1с) 
немесе сотан уксас баска материалдан жасалган, Кьельдаль колбасымен (6.8) езара 
байланыстырылган тамшы устагыштар мен imKi жэне сырткы TyTiicrepi бар 
тоиазыткыштан турады. Байланыстыратын тулктер жэне тытындар тыгыздалтан болуы 
тшс жэне мумкшдшнше полихлоропреннен жасалган болуы тшс.

Ескертпе -  Жогарыда келпр!лген айдауга арналган курылгылар Парнас-Вагнер1' су буы айдауга 
арналган аппараты жэне баска осыган уксас курылгылармен жабдыкталган болуы тшс.

6.12 Калайы корытпасынан эз1рленген блокты минералдандыру (блокты 
минералдау эд1с1) немесе температураны реттепый бар жэне блоктьщ температурасын 
елшейтш курылгысы бар баламалы блок.

6.13 сыйымдылыгы 250 мл болатын, минералдау блогымен 6ipre колдануга 
арналган минералдауга арналган тупктер (блокты минералдау эд1а) (6.12).

6.14 Минерализациялаута арналтан тупктерд! колдануга арналган шытарушы 
коллектор (блокты минералдау эдю1) (6.13).

6.15 Сумей жабдьщтау жел1лер1не колдануга арналтан кыыщылга тез!мд! 
материалдан жасалган скруббер немесе су сортысы немесе аспиратор (блокты минералдау 
Oflici).

6.16 Сыйымдылыгы 50 см3, 250 см3 жэне 1000 см3 болатын 6ip белпа бар елшеу 
колбалары.

6.17 Булы дистиляция каб!летпл!п бар айдау курылгылары (блокты минералдау 
эд!с!), колмен немесе жартылай автоматты, сыйымдылыгы 250 см3 (6.13) болатын жэне 
сыйымдылыгы 500 см3 (6.5) болатын конус колбалар.

6.18 рН-метрмен жабдьщталтан автоматты титрлеуш.
Калибрлеу эд1с1 бойынша рН-метр 4 pH бастап 7 pH дешн болатын диапазонда 

калибрленген болуы тшс. Автоматты титрлеу! игл бюретка 6.6. талаптарына сай болуы 
тшс.

6.19 Шпатель немесе сотан уксас аспап.

1) Парнас-Вагнер сатылымда бар Кьельдаль эдкл бойынша айдау упйн колданылатьш шыны ыдыс 
конфигурациясьшыц мысалы больш табыладып. Бер!лген акрпарат осы ен!мнщ ISO немесе IDF макулдауы 
больш табылмайды.
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6.20 1^урамында азот жок фильтрленген, мелшерлер1 бар жэне борпылдак, сырдьщ 
сынамасына сэйкес келетш кагаз.

6.21 Каракеленкел1 магнита булауыш.

7 Сынаманы ipiKTey

Сынаманы ipiKTey осы стандартта сипаттал маган. Сынаманы ipiKTey
нускаулыктары [1] бершген.

Зертханага ез курамын жогалтпаган жэне тасымалдау жэне сакдау кезшде 
закымдалмаган усынылатын сынаны жлбередг

8 Талданатын ешмнщ сынамасын дайындау

8.1 Тутас, iniiHapa майсыздандырылган немесе майсыздандырылган табиги сут.
¥ксас сынаманы 38°С бастап 40 °С дешн температурада калыптастырылган су

моншасында кыздырады (6.1). Сынама салынган ыдысты айналдыра отырып 
кебштещцрмей жэне араластырмай сынаны мукият араластырады. Сынаны белме 
температурасына дешн салкындатады.

9.1 немесе 9.2 керсетшгендей жалгастырады.
8.2 Катты, жартылай катты балкытылган ipiMniiK.
Оньщ эдетте колданатындай ipiMniiK улпсЫц репрезентативтшпн камтамасыз ету 

yniiH талданатын ipiMniiK тшмшщ туткыр немесе кегерген бетш алып тастайды.
¥сактайтын курылгы аркылы (6.7) кемеп аркылы талданатын сынаманы 

усактайды. Барльщ массаны дереу араластырады жэне мумкшдшнше массаны кайтадан 
усактайды. Талданатын улпш усактаганнан кешн дереу зерттеуге алады.

Ш пател ьд1 колдана отырып дайындалган усакталган ipiMiniicrin (6.19) талап 
етшетш келемш (А.1 кесте) сузп кагазында елшенген (6.20) жузеге асырады. IpiMiniKii 
сузпш кагазга салады жэне ipiMniiK бар сузетш кагазды Кьелбдаль колбасы непзшде (6.8) 
немесе минералдауга арналган пробиркага 9.1.1 немесе 9.2.1 керсетшгендей етш салады.

Ескертпе Сузп кагазын пайдалану блокты минералдау кезвде кеб1ктенудщ пайда болуына эсер 
ету1 мумшн. Осыдан кутылу yiniH блокты минералдау пайда лантан кезде (9.2) сузп катаэы улгш1 елшеу эд1с1 
аркылы алынып тасталуы тшс, ipiMniiK сынасы мен тутпсп елшей отырып, бос тупкп елшеп жэне ipiMiiriK 
массасы мен тупкп бос сыйымдыльщтан шытарып есептеу жолымен ешмшц массасын аныкгайды .

8.3 Кургак сут немесе кур га к суттен алынган ен1мдер
¥лпш ц iniKi келемшен шамамен ек1 есе улкен болатын контейнерге орналастырар 

алдында талданатын сынаманы 20 °С жэне 25 °С арасындагы температурага жетк1зу 
керек. ¥лпдеп ылгалдыльщ мелшер1шц езгеру1н болдырмас yiniH контейнерд1 дереу жабу 
керек. Контейнерд1 oipHeuie мэрте айналдыра отырып жэне аудара отырып сынаманы 
мукият араластырады.

9.1 немесе 9.2 керсетшгендей жалгастырады.

9 влшеу журпзу

9.1 ¥лттык; эд1с
9.1.1 Алдын ала дайындык
Таза жэне кур гак Кьельдаль колбасына (6.8) кайнатуды жещлдетепн (6.9), 5 бастап 

10 дешн болатын кемекпп материалды косады, 5,0 г сульфат калий косады (5.1), 1,0 мл 
мыс сульфат ертщ цсш  (II) (5.2), мелшер1 А.1 кестес1нде керсетшгендей дайындалган
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талданган сына (8.1, 8.2 немесе 8.3), дэлдш 0,1 мг бастап жэне 25 мл болатын кумрт 
кынщылы (5.3). Куюрт кынщылын колбаньщ аузында калган сульфат калий немесе 
сыналатын сынаманы, мыс сульфат ер!т! нд1сш (II) жуу унпн пайдаланады. Кьельдаль 
колбасы шшдепсш мукият араластырады. Балама реп нде мынадай шарттар непзшде
5.1 жэне 5.2 сатылымда бар 15 г калий сульфаты жэне 0,05 г мыс (II) пентагидрат 
сульфаты бар таблеткалар колданылуы мумкш

a) таблеткалардагы калий сульфатыньщ мелшер1 бутш таблетканьщ буп н санын 
колдану аркылы пайдаланып таратылган жэне курамында кынщылдыц катынасына 
алганда туз болатындай (5.3) жузеге асады. Мысалы эркайсысында 5 г калий сульфаты бар 
уш таблетка 20 мл куюрт кынщылымен 6ipre пайдаланылган болуы мумюн (5.3);

b) курамында уытты метал жок таблеткалар сынап жэне селен.
9.1.2 Белгшеу
9.1.2.1 Минералдау
Минералдауды бастау алдында газды айдау аппаратын косады (6.10). 

Минералдауга арналган аппаратта кем1рленген минерализат Кьельдаль колбасыньщ 
аузына дешн кебш шыгармау yuiiH ец Kiuii мелшерде койылган Кьельдаль колбасын жэне 
оньщ шшдепсш кыздырады (9.1.1). К,ыздыру процеа Kesi нде минералдауды колбада ак 
булар пайда болганша 20 мин бойы минералдайды. К,ыздыру келемш 6.10 аныкдалган ец 
улкен мелшерге дешн термореттепшпен кебейтед1 жэне кыздыруды 15 минут бойы 
жалгастырады. Кфгздыру келемш 6.10 аныкталган ец улкен мелшерге дешн 
термореттепшпен кебейтедг Осыядан кешн минерализат таза болган кезде 
(ашьщ-кек-жасыл туе) кыздыруды беютшген режимге байланысты 1 сагаттан 2,5 сагатца 
дешн жалгастырады. Минералдаудыц жалпы уакыты 1,8 с жэне 3,25 с аралыгында болуы 
тшс.

Кайнаудыц кажетт1 уацытын аньщтау уш1н талдауга койылатын кажеттшктер 
белпл1 зертханаларда курылгылардыц кажетп кондыргыларын пайдалана отырып 
сараптама уш1н курамында акуыз жэне майдыц улкен мелшер1 бар сут улплер1н тацдап 
алуы керек жэне тазалаудан кеГлн кайнаудыц эртурл1 уакытын пайдалана отырып (1 с 
бастап 2,5 с дешн) акуыздыц децгешн аньщтау керек. Акуыздыц орташа мэн1н 
аныктаганнан алынган нэтиже кайнау уакыты жогарылаган сайын ол да улкейе беред1, 
егер кайнау уакыты ете узак болатын болса туракты болып турады одан кешн азаяды. 
Акуыздыц кажета денгеГлн алу унпн кайнаудыц осындай уакытын тацдау кажет болып 
табылады.

Минералдаудан кешн алынган минерализат таза болуы тшс. Минерализатты жеке 
соргыш шкафта шамамен 25 мин белме температурасына дешн салкындатады. Егер колба 
ыстьщ кыздыргыштарда салкындайтын болса белме температурасына дешн салкындау 
уакыты тым узак болып кетедт Салкындатылган минерализатта салкындатудан кешн 
колба тубшде улкен емес кристалдар болуы тшс жэне ол суйьщ болуы тшс. 
Суйытылмаган минерализатты колба тубшде туш мен калдыруга болмайды.
Суйытылмаган минерализат осы уакыт i mi нде кристалдануы мумкнн жэне кристандалган 
минерализатты ертндше кайта салу мумюн емес болады.

Ескертпе -  25 минутган кешн жогары мелшерде минерализациялану минералдау кс андс кышкылды 
ете кеп мелшерде жогалту болып табылады жэне сараптаманьщ темендетшген мондср1ндс Kepimc табуы 
мумин. Кышкылдын ете кеп мелшерде жоталуына газдарды кеп мелшерде сорып алу немесе 
минерализациялау уакытыныц тым у!актыгы болып табылады..

Сыйымдылыгы 500 см3 болатын Кьелдаль колбасына немесе 300 мл суды куяды 
немесе сыйымдылыгы 800 см3 болатын Кьелдаль колбасына 300 мл су куяды. Косар 
алдында колба ауызын сумей жуады. Кристалдардыц epin кету1 ym iH im iH flericiH  мукият 
араластырады. Айдау алдында коспаны белме температурасына дешн салкындатады.
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Ертлген минерализатты жауып айдауга дешн калдырып кою га болады.
9.1.2.2 Айдау
Салкындаткыш суды айдауга арналган куры л гы да косады (6.11). Кьелдаль 

колбасыньщ аузыньщ бетга кабатына epixi щцш колба тубшде кабат тузшу уппн мукият 
куя отырып суйытьшган минерализатка (9.1.2.1) 75 мл натрий гидро тотыгын косады (5.4). 
Ертндшер арасында айкын шекара болуы тшс. Натрий гидро тотык ертндю ш  куйганнан 
кешн аммоний жогалуын азайту уппн Кьелдаль колбасын айдау курылгысына дереу 
жалгайды (6.11). Колбада ертщ цге айырьщ жштерге жогалуга Кьельдалга дешн колбада 
iniiHflerici айналма козгалыстармен мукият араластырады. Жылткышка колбаны 
орналастырады. Колба imiHflerici кайнау упин оны жылыткышка жалгастырады. Bip 
калыпты кайнау басталганша (буркылдау), айдауды жалгастырады, жэне колба содан сод 
Кьельдал колбасын ажыратады жэне жылткышты сещцредк Салкындаткыш суды 
сещцредт Тупк ушыньщ imiHeH жэне сыртынан жуады жэне сумей конденсаттьщ шыгуын 
сырттан, конустьщ колбага суды котарып, жэне конденсатпен араластырады.

Bip калыпты кайнаудьщ (буркылдаудьщ) бастауыньщ алдында 150 мл 
дистилляттьщ жанында жинау керек уппн, айдаулар дэреже сондай болуга THicTi. 
Конустьщ колба шшдепсшщ ортак келем1 200 мл болуы керек. Егер алынган 
дистилляттьщ келем1 150 мл аз боатын болса еруге арналган минерализат упин 300 мл кем 
емес су косады. Конустьщ колбалар шшдепсшщ температурасы титрлеуде 
колометрикалы соцгы нуктеде колдануда айдаулар уакытты 35 °С аспау упин, 
конденсатордьщ тш мдш т сондай болуга тшстг

9.1.2.3 Титрлеу
Конустьщ колбалар шшдепсш бюретканы (6.6). колданып туз кышкылы 

ерш щц мен (9.1.2.2) титрлейд1 (5.7) Соцгы нукте imiHflerici кызгылт туе пайда болганда 
белгшенедг Ец жакын белуге бюреттер керсетулер1 ескеру ету керек 05 см3 . 
Каракеленкел1 магнитп булауыш кемепмен соцгы нуктеш белплеп алу керек.

Титрлеудщ баска эд1стер1: туз кыпщылдары (9.1.2.2) epiTi нд1с1мен конустьщ 
колбалар шшдепеш титрлейд1 (5.7), (6.18) рН-метрмен жабдьщталган калибрленген 
титрлеуд1 колдана отырып титрлейдг pH мэш титрлеу нуктесшщ соцында 4,6 жетед1 
(майыстыру нуктеа). Автоматты титрлеу1 ште титрлеуге еткен ертндш щ  сандары 
керсетулер1 белпленед1.

Ескертпе
1 Кызгылт тустщ алгашкы пайда болуы осы эдасте белгшенген 4%-ды индикация жуйсс1 упин pH 

4,6 жэне 4,3 арасында бакыланады. Практикада pH шамасы косылган 0,1 N НС1 ете тез езгереда. pH 4,6 
бастап 4,3 дешнп шамага езгерту упин 0,05 мл 0,1 N НС1 уиин кажет болады.

2 Осы эдюй орындау упин зертханальщ innei жэне зертхана арлаьщ статистика упин соцгы нуктенщ 
туст1к фиксациясыныц осындай титрлеуйшнде аныкгалды. Сараптаманыц накты нэтижелерш салыстыра 
отьфып, pH 4,6 соцгы нуктесшен алынган бос талдамаларды да коса отырып олардыц арасьщда айтарльщтай 
айьфмашылыктыц жок екендагш керсетеда.

9.2 Блокты минералдау эд1с1
9.2.1 Алдын ала дайындау
Минерализацияга арналган таза жэне кур гак тупкке (6.13) 12,0 калий сульфатын 

(5.1), 1,0 мл мыс сульфатыныц ерцтцндцецн (II) (5.2) талданатын сыналар саны (8.1, 8.2 
немесе 8.3) А.1 кестесшде керсетшгендей 0, 1 мг дэлд1 кке дешн жэне 20 мл куюрт 
кышкьшын косады (5.3). Куюрт кыпщылын колбаныц аузында калган сульфат калий 
немесе сыналатын сынаманы, мыс сульфат ертндюш (П) жуу уш1н пайдаланады. Тут1к 
imiHflericiH imiHflericiH мукият араластырады.

Ескертпе Блокты минералдау жуйелершде кышкылдын коле Mi 20 мл кеб1рек болады жэне 
минералдау кезшде катты кобштену бел1неда жэне эртурл1 нэтижелер бередг Блокты минералдауды
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колданушыларга калган куюрт кышкылын ьщ к а ж ет  денгсшн устап туру ушш минералдау сонында блокты 
минералдау зертханашы ушш кеп кещл белуд1 кажет етсдг Бу аспирацияньщ шектен шыгып кетушен 
кышкыл келемшщ кеп жогалуы блокты минералдау кезшдс улттык жуйелерге Караганда кеп кещл белуд1 
кажет стсдь

Балама ретшде мынадай шарттар непзшде 5.1 жэне 5.2 сатылымда бар 15 г калий 
сульфаты жэне 0,05 г мыс (II) пентагидрат сульфаты бар таблеткалар колданылуы мумкш

a) таблеткалардагы калий сульфатыньщ мелшер1 бутш таблетканьщ бутш санын 
колдану аркылы пайдаланып таратылган жэне курамында кышкылдын катынасына 
алганда туз болатындай (5.3) жузеге асады. Мысалы эркайсысында 5 г калий сульфаты бар 
уш таблетка 20 мл куюрт кышкылымен 6ipre пайдаланылган болуы мумкш (5.3);

b) курамында уытты метал жок таблеткалар сынап жэне селен.
9.2.2 Белгшеу
9.2.2.1 Минералдау
Кебштенуд1 бакылау унпн теменп бастапкы температурады блокты минерализатор 

орнатады (6.12) (шамамен 180 °С бастап 230 °С дешн). Пробирканы блокты 
минерализаторга ауыстырады жэне пробирканьщ жогары жагында орналаскан 
скруббермен (6.15) 6ipre шыгарушы коллекторга орналастырады (6.14). Скрубберд1 сору 
жылдамдыгы немесе уксас курылым буларды жою ушш жеткшкп болуы 
тшс.Минералдауга арналган курылгы мумкшдшнше сору шкафыньщ 1ш1нде орналаскан 
болуы тшс.

Кебштену мэселе туындатпайтын жагдайларда елшещца (9.2.1) бар минералдауга 
арналган пробирка (6.13) блокты минерализаторга ауыстырылуы мумкш (6.12), 
бастапкыда 410 °С бастап 430 °С дешнп температурага багытталган ары карай 
темперавтураны реттеуаз.

Сынаманы 30 мин шшде минералдау керек немесе ак булар пайда болганша. Одан 
кешн блокты минерализатор температурасын 410 °С жэне 430 °С температура арасында 
жогарылатады. Минералдауды минерализат таза болганша жалгастыра беред1.

Кебштенуд1 бакылау ушш температураны жайлап шамамен 20 мин 1шшде кетеруге 
болады. Кандай жагдай болмасын минералдауга арналган пробирканьщ жогары белшнде 
орналаскан Keoi кп шыгару коллекторыньщ бетю кабатына 4-5 см артьщ шыгуына жол 
бермеу керек.

Минерализат (шамамен кек-жасыл тусп) тазаланып болганнан кеГпн минералдауды 
1 сагат бойы 410 °С жэне 430 °С температурасында жалгастырады. Осы уакыт аралыгында 
кук1рт кышкылы кайнауы Tuic. Егер мелд1р суйьщтьщта кайнау байкалмаса жэне беткз 
кабатында кетрнпктер гана пайда болатын болса, онда блок температурасыньщ ете томен 
болтаны болып есептелед1.

Минералдаудьщ жалпы уакыты 1,75 сагаттан бастап 3 сагатка дешн болуы мумкзн. 
Минералдау уакытыньщ узактыгы кеб1ктенуд1н 410 °С теменп температурасында 
минерализация бастапкы температура темендеу жолымен тексершедг

Еайнаудын накты уакытын аньщтау уш1н сараптама шарттары ушш кажетп талап 
еплспн накты зертханада аппаратураньщ накты жиынтыгын колдану аркылы талдама 
ушш суттщ улпс1н курамында акуыздьщ, майдыц кеп мелшерде болатындай жэне 
тазалаудан кешн кайнаудьщ эртурл1 уакытын пайдалана отырып жузеге асырады (кайнау 
уакыты 1 бастап 2,5 с дешн). Акуыздьщ орташа мэшн аньщтаганнан алынган нэтиже 
кайнау уакыты жогарылаган сайын ол да улкейе беред1, егер кайнау уакыты ете узак 
болатын болса туракты болып турады одан кеГп н азаяды. Акуыздьщ кажета денгеГпн алу 
ушш кайнаудьщ осындай уакытын тацдау кажет болып табылады.

Минералдаудан кеГпн алынган минерализат таза болуы тшс. Минерализатты жеке 
соргыш шкафта шамамен 25 мин белме температурасына дешн салкындатады. Егер колба
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ыстьщ кыздыргыштарда салкындайтын болса белые температурасына дешн салкындау 
уакыты тым узак болып кетедт Салкындатылган минерализатта салкындатудан кешн 
колба тубшде удкен емес кристалдар болуы тшс жэне ол суйьщ болуы тшс. 
Суй ытыл макан минерализатты колба тубшде ту Hi мен кал дыру та болмайды.
Суйытылматан минерализат осы уакыт 1шшде кристалдануы мумкш жэне кристандалган 
минерализатты ертщ цге кайта салу мумкш емес болады.

Ескертпе -  25 минуттан кешн жогары мелшерде минерализациялану минералдау кез1нде кышкылды 
ете кеп мелшерде жогалту болып табылады жэне сараптаманыц темендеплген мэщщлнде кершш табуы 
мумкш. Кышкылдьщ ете кеп мелшерде жогалуына газдарды кеп мелшерде сорып алу немесе 
минерализациялау уакытыньщ тым узактыгы болып табылады..

Минерализат белые температурасына дешн салкындатаннан кешн, шамамен 25 мин 
iпанде шытарушы коллекторды memin алады жэне абайлап 9p6ip пробирката 85 мл су 
куяды. Одан кешн бэрш кристалдар тузшгенше араластырады. Пробирканьщ шшдепсш 
белые температурасына дешн салкындатанша кояды.

9.2.2.2 Айдау
Салкындаткыш суды айдаута арналтан курылтыда косады (6.11). Кьелдаль 

колбасыньщ аузыньщ бетю кабатына ертщ цш  колба тубшде кабат тузшу унпн мукият 
куя отырып суйытылган минерализатка (9.1.2.1) 75 мл натрий гидро тотытын косады (5.4). 
Ертндшер арасында айкын шекара болуы Tnic. Натрий гидро тотьщ epiTiнд!сш куйганнан 
кешн аммоний жогалуын азайту унпн Кьелдаль колбасын айдау курылгысына дереу 
жалгайды (6.11). Колбада epiTiндire айырьщ жштерге жогалуга Кьельдаля дешн колбада 
iniiHflerici айналма козгалыстармен мукият араластырады. Жылткынща колбаны 
орналастырады. Колба iiaiHflerici кайнау унпн оны жьшыткышка жалгастырады. Bip 
калыпты кайнау басталганша (буркылдау), айдауды жалгастырады, жэне колба содан соц 
Кьельдал колбасын ажыратады жэне жылткышты сонд1ред1. Салкындаткыш суды 
сещцредт Тупк ушыньщ imiHeH жэне сыртынан жуады жэне сумей конденсаттьщ шыгуын 
сырттан, конустьщ колбага суды котарып, жэне конденсатпен араластырады.

Bip калыпты кайнаудьщ (буркылдаудьщ) бастауыньщ алдында 150 мл 
дистилляттьщ жанында жинау керек унпн, айдаулар дэреже сондай болуга тшсть 
Конустьщ колба imiHAericimn ортак колем! 200 мл болуы керек. Егер алынган 
дистилляттьщ келем1 150 мл аз боатын болса еруге арналган минерализат унпн 300 мл кем 
емес су косады. Конустьщ колбалар шшдепсшщ температурасы титрлеуде 
колометрикалы сонгы нуктеде колдануда айдаулар уакытгы 35 °С аспау ymiH, 
конденсатордьщ тш мдш т сондай болуга тшсп.

9.2.2.3 Титрлеу
Конустьщ колбалар шшдегюш бюретканы (6.6). колданып туз кышкылы 

epiTiнд1 мен (9.1.2.2) титрлейд1 (5.7) Сонгы нукте inimflerici кызгьшт туе пайда болганда 
белгшенедт Ец жакын белуге бюреттер керсетулер1 ескеру ету керек 05 см3 . 
Каракеленкел1 магнитп булауыш комепмен соцгы нуктеш белплеп алу керек.

Титрлеудщ баска эд1стер1: туз кышкылдары (9.1.2.2) epiTiHfliciMeH конустьщ 
колбалар шшдеНсш титрлейд1 (5.7), (6.18) рН-метрмен жабдьщталган калибрленген 
титрлеуд1 колдана отырып титрлейдт pH мэш титрлеу нуктес1шц соцында 4,6 жетед1 
(майыстыру нуктес1). Автоматты титрлеу! ште титрлеуге еткен ертндш щ  сандары 
керсетулер! белпленед1.

Ескертпе
1 Кызтылт туспн алгапщы пайда болуы осы эдасте белгшенген 4%-ды индикация жуйеа уш1н pH 

4,6 жэне 4,3 арасында бакыланады. Тэж1рибеде pH шамасы косылган 0,1 N НС1 ете тез езгередг pH 4,6 
бастап 4,3 дешнп шамага езгерту уш1н 0,05 мл 0,1 N НС1 уппн кажет болады.

2 Осы эдшп орындау уппн зертханалык imici жэне зертхана арлаык статистика уш1н соцгы нуктенщ
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туей к фиксациясыньщ осывдай титрле\зпинде аньщталды. Сараптаманьщ накты нэтижелерш салыстыра 
отырьш, pH 4,6 соцты нуктесшен алынган бос талдамаларды да коса отырып олардьщ арасывда айтарльщтай 
айырмашыльщтьщ жок сксндплн керсетедт

9.3 Бакылау белгшер1
Бакылау белплерш туз кышкылыньщ стандартты ертщ реш  поддана отырып 

жузеге асырады (5.7) жэне бюреткалар (6.6) немесе рН-метл1 (6.18) сынама талдауы уппн 
колданылган автоматты титрлеу1ш поддана отырып жузеге асырады. 9.1 немесе 9.2 
сипатталган ic-шараларга сэйкес бакылау аньщтамаларын журпзедг 9.2. Сыналатын 
сынаманы 5 мл суга жэне шамамен 0,85 г сахарозага алмастырады (5.10).

Бакылау аньщтамаларында жазбалар журпзу шарт. Егер бакылау белплершде 
мэндер езгертшген болса оньщ себептерш аньщтау керек болады.

Бершген максаттарга сахароза су косылмаган куйде 0,85 г мелшершдеп (5.10) 
сахароза колданылады.

Ескертпе -  сахарозаларга кажет1 бар органикальщ заттарта сапада сыналатын сынактыц орнына 
минерализациялау уакыты кумрт кышкыл жугу у™11 аныктау бакылауын еттазедь Егер аягында 
минерализациялар калдьщ босатылтан кушртп кышкылдар саны ете аз болса, эдштер калдык бостылтан 
калпына келпрген азот сан бойынша 9.4.2 жэне 9.4.3 томен болады. Барльщ азотты кайтару уппн, соцында 
минерализациялар босатан кышкылдар сандар жеткшкп, 6ipaK сынактан барльщ азот босатын алу уппн, 
минерализациялау процеанде температура жэне уакыт жеткшкшз болады, 9.4.2 бойьшша босатан азоттыц 
саны колайлы болады, ал 9.4.3бойынша босаттан азоттыц саны жеткшказ болады.

Бакылау аньщтауда колданылатын титрант мелшерц эрдайым нелден кеб1рек 
болуга TnicTi. Bip зертхананьщ шшде бакылау аныктаулар уакыт бойынша сэйкес болуга 
тшеть Кейде бос сынак титрлеудщ бастауыньщ алдында кызгылт тусп болады. Мундай 
жагдайларда конустык колбалар эдеттепдей таза болмайды немесе теменде жиналу уппн 
агатындьщтан оньщ ластануына экел1п согады. Бакьшау аныкдаулары кез1нде алынган 
мэндер эдетге мэнд1, тец немесе 0,2 мл томен.

9.4 1<алпына кел пру iiponcciniii талдауы
9.4.1 Эд1спц дэлдш кайта калпына келттру талдауыньщ келеа эд1стер1 аркылы жи1 

тексер1л1п туруы тше, олар 9.1 немесе 9.2 сэйкес жузеге асырылады.
9.4.2 Сыналатын сынаманы колдана отырып азоттыц жогалып кетпеу1н тексеред1 

ол 0,12 г аммоний сульфатынан (5.8) жэне 0,85 г сахарозадан турады (5.10).

Ескертпе Аммоний сульфатыныц кайта калпьша кел процесш тексеру акуыздыц курылымына 
шретш азоттыц босатылуьша эсерш тиге ме жок па ол ту рал ы акпарат бермейд1.

Кбайта калпына келт1р1лген азоттыц пайызы барльщ эд1стер уш1н 99 % артьщ емес 
болуы тшс. Егер азотты кайта калпына келт1ру 99 % аз болатын болса, онда титрант 
концентрациясы белпленген мэннен жогары болады немесе минералдау немесе айдау 
кезшде азоттыц жогалуы болады.

Кьельдаль колбасында аммоний сульфат коспасы мен куюрт кышкылыньщ 
азгантай мелшер1н пайдалануга болады (калдьщ ешмшц саны ол минералдаудан кешнп 
калдьщ болып саналады). Оны судыц стандартты мелер1мен ер1тед1, натрий гидро тотыгы 
мен дистиллят стандартты мелшер1мен тольщтырады. Егер калпына келт1ршген азоттыц 
мелшер1 аз гана болатын болса, азоттыц жогалуы минералдау процеамен емес айдау 
аппаратына байланысты болып табылады. Муныц ce6e6i улттьщ жуйеде герметикальщ 
емес тупкшеге байланысты немесе конденсаторлардыц уштары бор кышкьшына 
батырылмагандыктан болуы мумюн. Аппарат 9.4.3 эдютемеа бойынша кайта калпына 
келу npoueci бойынша талданганша тексеруден еткен болуы тшс.

Егер азотты кайта калпына келт1ру 100 % асатын болса азот шыгынын керу мумюн

10
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емес. Мундай жагдайда себеп салдар мынадай болуы му мин:
a) аммоний сульфатыньщ ластануы;
b) титранньщ оньщ беютшген мэншен томен накты концентрациясы;
c) бюретка мен титранньщ дурью калибрленбеуц
d) титранньщ температурасы бюретка калибр1шен анагурлым жогары;
e) бюретген шыгатын титранньщ шыгыны ец жогары жылдамдыкдан асып кетедг
Кбайта калпына келпрудщ теорияльщ ец улкен мелшер1 100 % аспауы тшс,

максимумнан жогары цайта калпына келпруд1 тэж1рибеде елшеудщ дэл еместшнен 
алын,ган болуы мумюн, ягни 99 % бастап 101 % дешн алынуы мумюн. Егер кайтадан 
калпына келпрудщ орта мэш б1рнеше сынакдардан алынган бойынша 100 % артьщ 
болатын болса оныц себептер1 аныкдалган болуы тшс.

Гидрохлорид лизиншц 0,16 г немесе триптофана (5.9) 0,18 г 9.4.3 0,67 г 
сахарозамен (5.10) 6ipre минералдау ic-шараеыныц тшмдшпн аньщтайды.

Есксртпс Триптофан (5.9) табиги сутке ар налган минералдау дыц тюмдшгшщ кажсгп KopccTiduii 
больш табылады, сонымен 6ipre ол кургак; сутке немесе кургак суттен алынган ешмдердщ кажетп 
керсеткнш больш табылмайды; гидрохлорид лизин (5.9) кургак суттен альшатын ешмдердщ минералдау 
тюмдшгшщ басшы керсеткшггерш алу упин колданылатын болып табылады.

Калпына келпршген азоттыц массальщ улеа 98 % кем болмауы тшс. Егер калпына 
келпршген азоттыц массальщ улеа 98 % аз болатын болса жэне азотты аммоний 
сульфатын колдана отырып калпына келиргеннен кешн оныц массальщ улеа 99 % 
бастап 100 % дешн болатын болса бул минералдау температурасыныц Кьелдаль 
колбасында тольщ емес немесе сынаманыц тольщ минералданбагандыгын бшд1редй

9.4.4 Калпы на кел'пру процесшщ кез-келген талдауындагы ец томен деп саналатын 
нэтижелер (немесе 100,0 % Караганда артьщ болатын 9.4.2) эд1сте жэне/немесе туз 
кышкылы ертщцсшщ дэл емес концентрациясын беред1 (5.7).

10 Есептеу жэне нэтижелерд! усыну

10.1 Есеп
10.1.1 Азот децгешн есептеу
Талданатын сынадагы азот децгеш, wh, мына ернек бойынша есептелед1 

_ 1,4007х(К  - V b) x M t
wn-  ----------------------------  (i)

т

мунда
wn -  сынадагы азоттыц массальщ улесц %;
Vs -  туз кышкылы ертндюшщ келем1 (5.7), (9.1.2.3 немесе 9.2.2.3) аньщтамасында 

шыгындалган, см , 0,05 см дэлдште;
Vb — туз кышкылы ертндюшщ келем1 (5.7), бакылау аньщтамасында шыгындалган 

(9.3), см3, 0,05 см3 дэлдште;
М \-  тертшгш белпге дешн айкындалган туз кышкылыныц молярлыгы (5.7). Егер 

куюрт кышкылын туз кыищылына алмастыратын болса, Mt куюрт кышкылыныц дэл 
молярлыгы болып табылады, 2 коэффицентке кебейтшген, тертшпл белпге дешн 
айкындалган;

т -  талданатын сына массасы (9.1.1 немесе 9.2.1), г, дэлдш 0,1 мг дешн болатын.

10.1.2 Шию акуыз децгешн аньщтау

11
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Талданатын сынамадагы шию акуыз денгешн мына ернек аркылы есептейад wp : 

wP = wn 46,38 (2)

мунда
wp — сынамадагы шию акуыздын массальщ улесц %;
wn -  сынамадагы азоттьщ массальщ yneci, %, упрден кешн терт белп (10.1.1);
6,38 -  азоттьщ массальщ улесшщ акуыздын массальщ улесше кайта есептелген 

коэффицентт

10.1.3 Кдлпына келпру процесшщ ece6i
0рнекп колдана отырып азоттьщ Rn калпына келу1н есептещз:

RП
w х 100п

Тп

(3)

мунда
R„ -  азоттьщ калпына келур %;
wn -  сынамадагы азоттьщ массальщ улеср %;
Тп -  азоттьщ теоретикальщ массальщ улес1, %.
Аммоний сульфаты уийн азоттьщ теоретикальщ массальщ улеа 21,20 %, триптофан 

- 13,72 % жэне гидрохлорид лизин - 15,34 % курайды.
9.4 бел1мшде калпына келт1руд1ц теменп шектер1 5.7 жэне 5.8 керсет1лгендей ен 

Kimi талдауга непзделген. Ешкандай да косымша реактив-пц тазалыгына арналган 
шактамалар калпына келт1ру ece6i кез1нде орындалмауы тшс.

10.2 Нэтижелерд1 усы ну
10.2.1 Жалпы ережелер
Алынган нэтижелер олардьщ колданулары соцгы мэн1 алынганга дешн 

денгелектенбеу1 тшс.
Кей жагдайларда мэндер ары карай есептеулер унпн колданылуы T u ic .  Мысалдыц 

6ip Typi iniKi жэне зертханааральщ сынактардыц статистика унпн талдаудан алынган 
есептеуге арналган сынак жеке сынактыц мэн1н колдану болып табылады. Баска мысал 
егер де мэндер куралдарды калибреу кез1нде стандартгы болып колданылатын болса 
(мысалы суттщ инфра кызыл талдауыштары), кеп сынамалардыц мэндер1 есептеу кез1нде 
колданылатын болса немесе курдел1 регрессия кез1нде.

Мундай жагдайларда алынган нэтижелер ары карай есептеулерге колданбайынша 
децгелектенбеу1 тшс.

10.2.2 Азот децгеш
Егер ары карай есептеулер кажет болатын болса алынган нэтижелерд1 ут1рден кешн 

терт мэнд1 белпге деГп н ернектейд1. Соцгы opi накты нэтижелер алынган жагдайда 
упрден кешн уш мэнге дешн ернектейдт

10.2.3 Шию акуыз децгеш
Егер ары карай есептеулер кажет болатын болса алынган нэтижелерд1 ут1рден кешн 

уш мэщц белпге дешн ернектейдт Соцгы opi накты нэтижелер алынган жагдайда упрден 
кешн ею мэнге дешн ернектейдт

11 Дэлме дэлдж
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11.1 Зертхана аралык сынактар
Кайталанушыльщ жэне удайы кайталанушыльщ шектер1н1ц мэн1 [2] жэне [3]
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кужаттарында келпршген мэндерге сэйкес зертхана аральщ сынактар нэтижелерше 
байланысты беютшген [5], [6], [7], [8], [9], [10] кужаттарында келпршген. Осы сынак 
нэтижелер1 аркылы алынган мэндер концентрация диапазонына сэйкес келмеу1 мумюн 
жэне кестеде келпршген мэндерден езгеше болуы мумюн.

11.2 Тутас, ншнара майлы немесе майсыздандырылган табиги сут
11.2.1 Кайталанушыл ы к
11.2.1.1 Сиыр cyri
Эртурл1 зертханаларда эртурл1 кур ыл тыл ар аркылы эртурл1 зертханашылармен 

6ipereft улпде 6ip эдюп колдану аркылы алынган сынак нэтижелершщ ею тэуелаз 
нэтижелер1 арасындагы абсолюта айырмашыльщ, ол азот курамы бойынша 0,006 % (0,038 
% шию акуыз), аспауы тшс баска жагдайлардан 5 % артьщ болып табылады.

11.2.1.2 Ешю cyri
Эртурл1 зертханаларда эртурл1 курылгылар аркылы эртурл1 зертханашылармен 

6iperefi улпде 6ip эдюп колдану аркылы алынган сынак нэтижелершщ ею тэуелаз 
нэтижелер1 арасындагы абсолютп айырмашыльщ, ол азот курамы бойынша 0,0084 % 
(0,052 % шию акуыз), аспауы тшс баска жагдайлардан 5 % артьщ болып табылады.

11.2.1.3 Кой суп
0ртурл1 зертханаларда эртурл1 курылгылар аркылы эртурл1 зертханашылармен 

6iperefi улпде 6ip эдюп колдану аркылы алынган сынак нэтижелершщ ею тэуелаз 
нэтижелер1 арасындагы абсолюта айырмашыльщ, ол азот курамы бойынша 0,0078 % 
(0,050 % шию акуыз), аспауы тшс баска жагдайлардан 5 % артьщ болып табылады.

11.2.2 ¥дайы кайталанульщ
11.2.2.1 Сиыр cyri
0ртурл1 зертханаларда эртурл1 курылгылар аркылы эртурл1 зертханашылармен 

б1регей улпде 6ip эдюп колдану аркылы алынган сынак нэтижелершщ ею тэуелаз 
нэтижелер1 арасындагы абсолюта айырмашыльщ, ол азот курамы бойынша 0,0077 % 
(0,049 % шию акуыз), аспауы тшс баска жагдайлардан 5 % артьщ болып табылады.

11.2.2.2 Ешю суп
0ртурл1 зертханаларда эртурл1 курылгылар аркылы эртурл1 зертханашылармен 

oipereft улпде 6ip эдюп колдану аркылы алынган сынак нэтижелершщ ею тэуелаз 
нэтижелер1 арасындагы абсолюта айырмашыльщ, ол азот курамы бойынша 0,0131 % 
(0,084 % шию акуыз), аспауы тшс баска жагдайлардан 5 % артьщ болып табылады.

11.2.2.3 Кой суп
0ртурл1 зертханаларда эртурл1 курылгылар аркылы эртурл1 зертханашылармен 

oipereft улпде 6ip эдюп колдану аркылы алынган сынак нэтижелершщ ею тэуелаз 
нэтижелер1 арасындагы абсолюта айырмашыльщ, ол азот курамы бойынша 0,0114 % 
(0,073 % шию акуыз), аспауы тшс баска жагдайлардан 5 % артьщ болып табылады.

11.3 Ь^атты, жартылай катты жэне балкытылган ipiivmiiK
11.3.1 Кайталанушылык
Bip зертханаларда 6ip курылгылар аркылы 6ip зертханашылармен oi регей улпде 6ip 

эдюп колдану аркылы алынган сынак нэтижелершщ ею тэуелаз нэтижелер1 арасындагы 
абсолюта айырмашыльщ, ол азот 0,0489 % аспауы тшс, мунда М  -  ею нэтиженщ ортак 
мэн1 болып табылады, ол баска жагдайлардан 5 % артьщ болып табылады.

11.3.2 ¥дайы кайталанушыльщ
0ртурл1 зертханаларда эртурл1 курылгылар аркылы эртурл1 зертханашылармен 

oipereft улпде 6ip эдюп колдану аркылы алынган сынак нэтижелершщ ею тэуелаз 
нэтижелер1 арасындагы абсолюта айырмашыльщ, ол азот курамы бойынша 0,0670 % 
(0,428 % шию акуыз), аспауы тшс баска жагдайлардан 5 % артьщ болып табылады.

11.4 Ь^ургак сут жэне олардан алынатын ешмдер
11.4.1 Кайталанушыльщ
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Eip зертханаларда 6ip курылгылар аркылы 6ip зертханашылармен 6iрегей улгще 6ip 
эд1сп колдану аркылы алынган сынак нэтижелершщ exi тэуелаз нэтижелер1 арасындагы 
абсолюта айырмашыльщ, ол 0,013 М  аспауы тшс, мунда М  -  exi нэтижешц ортак мэш 
болып табылады, ол баска жагдайлардан 5 % артык болып табылады.

11.4.2 ¥дайы кайталанульщ
Эртурл1 зертханаларда эртурл1 курылгылар аркьшы эртурл1 зертханашылармен 

6iperefi улпде 6ip эдют! колдану аркылы алынган сынак нэтижелершщ exi тэуелаз 
нэтижелер1 арасындагы абсолюта айырмашылык, ол 0,013 М  аспауы тшс, мунда М  -  exi 
нэтиженщ ортак мэш болып табылады, ол баска жагдайлардан 5 % артык болып 
табылады.

12 Сынак хаттамасы

Хаттамада мыналар болуы тшс:
a) улпш тольщ идентифихациялауга арналган барлык кажета акпараттар;
b) егер белгш болса колданылатын сынаманы ipixTey Sflici;
c) осы стандартка сштемел1 колданылатын сынак 9flici;
d) Осы стандартта херсетшмеген нэтижелерге эсер ететш немесе 1р1хтелш алынган 

хез-хелген турлаусыз белшектерц
e) сынактьщ алынган нэтижелерц егер де кайталанушылык пен удайы 

кайталанульщ техсершген болса соцгы алынган нэтиже.
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А косымшасы
(ацпараттыц)

Талданатын сынама

А.1 KecTeci -  Кьельдаль эд1а бойынша сут жэне сут ешмдершде азот децгешн 
аныктау унпн талданатын ешмнщ сынама мелшер1

0шмшц атауы Талданатын сынама мелшер1
Табиги сиыр сут1, тутас жэне майсыздандырылган 5 г ± 0,10 г
Табиги enixi cyri, тутас 5 г ± 0,10 г
Табиги кой cyri, тутас 2,5 г ± 0,10 г
Катты, жартылай катты жэне балкытылган ipiMuiiK 1 г ± 0,05 г
Ьуургак сут жэне cyrri балалар тагамы 0,5 г ± 0,05 г
Cyrri акуыз концентраты 0,25 г ±0,05 г
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В косымшасы
(ацпараттъщ)

Б1рлескен сынактар

В.1 кесте -  Кьельдаль эдш бойынша сут жэне сут ешмдершде (N х 6,38) пайыздык 
шика акуыздыц статистикалык параметрлершщ б1рлескен сынактары, [5], [6], [7],

[8], [9] шыгындыларымен 6ipre

Материал

Статистикалык деректер
Ортак

МЭН, % Sr Sr Cv.r (%) CV,R{%) г R

Табиги сиыр сут1, тутас 
жэне майсыздандырылган 3,395 0,014 0,017 0,39 0,50 0,038 0,049
Табиги еши суп, тугае

4,807 0,018 0,030 0,37 0,62 0,052 0,084
Табиги кой суп, тутас

5,398 0,018 0,026 0,35 0,49 0,050 0,073
IpiM iiiiKTep 26,461 0 ,1 1 1 0,153 0,42 0,58 0,312 0,428

В.2 кесте - Кьельдаль эдш бойынша сут жэне сут ешмдершде (N х 6,38) пайыздык 
шиш акуыздыц статистикалык параметрлершщ б1рлескен сынактары, [10]

шыгындыларымен 6ipre

Материал

Статистикалык деректер
Ортак
МЭН, % Sr Sr CV,r (%) CV,R{%) г R

Тутас кургак сут (2000) 23,47 0,07 0,077 0,28 0,33 0,19 0,22
Тутас кургак сут (1995) 25,37 0,042 0,100 0,16 0,39 0,12 0,28
Майсыздандырылган кургак 
сут (2004) 33,85 0,066 0,111 0,20 0,33 0,18 0,31
Майсыздандырылган кургак 
сут (2009) 32,32 0,083 0,142 0,26 0,44 0,23 0,40
Балалар коспасы (2011) 11,71 0,039 0,064 0,34 0,54 0,11 0,18
Балалар коспасы (2010) 11,90 0,022 0,049 0,19 0,41 0,006 0,14
Сути акуыз концентраты 
(1971) 42,98 0,181 0,275 0,42 0,64 0,51 0,77
Сути акуыз концентраты 
(1992) 84,67 0,273 0,422 0,32 0,50 0,76 1,18
Сарысу акуызыныц 
концентраты (2005) 78,8 0,122 0,262 0,15 0,33 0,34 0,73
Сарысу акуызыныц 
концентраты (2002) 92,36 0,292 0,355 0,32 0,38 0,82 0,99
Казеин (2006) 86,45 0,251 0,464 0,29 0,54 0,70 1,30
Казеин (2001) 87,20 0,150 0,583 0,17 0,67 0,42 1,63
Казеинат (1988) 92,08 0,157 0,477 0,17 0,52 0,44 1,34
Казеинат (1984) 92,27 0,170 0,363 0,18 0,39 0,48 1,02
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О 10  20 30 40 50 60 7 0  80 90 100

Шии акуыздын орташа децгеш (%)
Шартты белплер 
♦  удайы кайталанулык

кайталанушылык
-------- удайы кайталанулык; сызыгы

-------  кайталанушылык сызыгы

В.1 cypeTi- (%) [10] шика акуыз концентрациясыныц г жэне R катынасы

Дэлме дэлд1 к мэш акуыз концентрациясымен катал шогырландырылгандьщтан 
салыстырмалы кайталангыштьщтар жэне удайы кайталанульщтар лайьщты болып 
табылады.

Орташа салыстырмалы кайталангыштьщ, г 0, 69 курайды ал орташа салыстырмалы 
кайта ещцршпытк, R 1, 28 курайды.
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[10] Johnson R., & Crawford R. Interlaboratory Collaborative Study on the Kjeldahl Reference 
Method for Nitrogen Determination of Dried Milk Products according to ISO 8968-l/2|IDF 20-1/2. 
Bull. Int. Dairy Fed., 459, 2012, pp. 2 14 (Джонсон P., жэне Кроуфорд P. Кьельдаль aflici 
бойынша ISO 8968-1/2 | IDF 20-1 / 2 сэйкес кургак суттеп азоттыц децгешн аньщтауга 
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18



ЦБ СТ ISO 8968-1-2014

0ОЖ  637.3.07.(08):006.354 МСЖ 67.100.10

Тушн сездер: сут жэне сут ешмдер1, азот децгешн аньщтау, Кьельдель эд1 ci, шию 
акуызды есептеу, сынаманы дайындау, эдютеме, сынак нэтижелерц сынак хаттамасы

19



К? СТ ISO 8968-1 -2014

20



НАЦИОНАЛЬНЫЙ СТАНДАРТ РЕСПУБЛИКИ КАЗАХСТАН

Молоко и молочные продукты 
Определение содержания азота

Часть 1

МЕТОД КЬЕЛЬДАЛЯ И РАСЧЕТ СЫРОГО БЕЛКА 

СТ РК ISO 8968-1-2014

(ISO 8968-1:2014 Milk and milk products - Determination o f nitrogen content - Part 1: 
Kjeldahlprinciple and crude protein calculation, ID T)

Издание официальное

Комитет технического регулирования и метрологии 
Министерства по инвестициям и развитию Республики Казахстан

(Г осстандарт)

Астана



СТ РК ISO 8968-1-2014

Предисловие

1 ПОДГОТОВЛЕН И ВНЕСЕН Республиканским государственным предприятием 
«Казахстанский институт стандартизации и сертификации» Комитета технического регу
лирования и метрологии

2 УТВЕРЖДЕН И ВВЕДЕН В ДЕЙСТВИЕ Приказом Председателя Комитета тех
нического регулирования и метрологии Министерства по инвестициям и развитию Рес
публики Казахстан от 10.10.2014 года № 207-од

3 Настоящий стандарт идентичен международному стандарту ISO 8968-1:2014 Milk 
and milk products — Determination of nitrogen content — Part 1: Kjeldahl principle and crude 
protein calculation (Молоко и молочные продукты. Определение содержания азота. Часть 1. 
Метод Кьельдаля и расчет сырого белка)

Международный стандарт ISO 8968-1:2014 разработан подкомитетом SC 5 «Молоко 
и молочные продукты» Технического комитета ISO/TC 34 «Пищевые продукты» и Меж
дународной федерацией молочной продукции (IDF).

Перевод с английского языка (еп).
Официальный экземпляр международного стандарта ISO 8968-1:2014, на основе ко

торого подготовлен настоящий национальный стандарт и международные стандарты, на 
которые даны ссылки в тексте, имеются в Едином государственном фонде нормативных 
технических документов РГП «КазИнСт» Комитета технического регулирования и метро
логии.

5 ВВЕДЕН ВПЕРВЫЕ

Информация об изменениях к настоящему стандарту публикуется в указателе 
«Нормативные документы по стандартизации Республики Казахстан», а текст измене
ний - в ежемесячных информационных указателях «Национальные стандарты». В случае 
пересмотра (отмены) или замены настоящего стандарта соответствующая информа
ция будет опубликована в информационном указателе «Национальные стандарты».

Настоящий стандарт не может быть полностью или частично воспроизведен, тира
жирован и распространен в качестве официального издания без разрешения Комитета 
технического регулирования и метрологии Министерства по инвестициям и развитию 
Республики Казахстан.

4 СРОК ПЕРВОЙ п р о в е р к и  
ПЕРИОДИЧНОСТЬ ПРОВЕРКИ

2021 год
5 лет

II



CTPKISO 8968-1-2014

НАЦИОНАЛЬНЫЙ СТАНДАРТ РЕСПУБЛИКИ КАЗАХСТАН

Молоко и молочные продукты 
Определение содержания азота 

Часть 1
МЕТОД КЬЕЛЬДАЛЯ И РАСЧЕТ СЫРОГО БЕЛКА

Дата введения 2016-01-01

Предупреждение - применение настоящего стандарта может включать в себя 
использование опасных материалов, процедур и оборудования. Настоящий стандарт не 
предусматривает рассмотрение всех проблем безопасности, связанных с его применением. 
Пользователь данного стандарта несет ответственность за соблюдением техники 
безопасности, охрану здоровья, а также за соблюдение требований национального 
законодательства.

1 Область применения

Настоящий стандарт устанавливает метод определения содержания азота и расчет 
сырого белка в молоке и молочных продуктах по методу Кьельдаля, используя 
традиционные методы и метод с использованием блочного минерализатора.

Методы распрастраняются на:
- натуральное коровье (цельное, частично обезжиренное или обезжиренное 

молоку), козье и цельное овечье молоко;
- твердые, полутвердый и плавленый сыры;
- сухое молоко и продукты из сухого молока (в том числе детского питания на 

основе молока, концентрата молочного белка, концентрата сывороточного белка, казеин и 
казеинат).

Данные методы не распространяются на продукты, содержащие казеинат аммония.

Примечание Неточные результаты содержания сырого белка могут быть получены, если 
немолочные источники азота присутствуют в продуктах, указанных в настоящем стандарте.

2 Нормативные ссылки

Для применения настоящего стандарта необходимы, следующие ссылочные 
документы. Для недатированных ссылок применяют последнее издание ссылочного 
документа (включая все его изменения)

ISO 385 Laboratory glassware - Burettes (Посуда лабораторная стеклянная. Бюретки).
ISO 8655-3 Piston-operated volumetric apparatus - Part 3: Piston burettes (Устройства 

мерные, приводимые в действие поршнем. Часть 3. Бюретки, приводимые в действие 
поршнем).

3 Термины и определения

В настоящем стандарте применяются следующие термины с соответствующими 
определениями:

Издание официальное
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3.1 Содержание азота (nitrogen content): Массовая доля азота, определенная 
методом, установленным в настоящем стандарте.

Примечание - Содержание азота выражается в процентах.

3.2 Содержание сырого белка (crude protein content): Массовая доля сырого белка, 
рассчитанная, как указано в настоящем стандарте.

Примечание - Содержания сырого белка выражается в процентах.

4 Сущность метода испытания

Испытуемая проба минерализируется смесью концентрированной серной кислоты 
и сульфата калия, в качестве катализатора используется сульфат меди (П), при этом 
органический азот превращается в сульфат аммония. Сульфат калия применяется для 
повышения точки кипения серной кислоты и обеспечения более сильного окисления 
смеси при минерализации. Избыток гидроокиси натрия добавляется к охлажденному 
продукту для выделения аммония. Выделенный аммоний поглощается раствором борной 
кислоты, а затем титрируется соляной кислотой. Содержание азота рассчитывается по 
количеству полученного аммония.

5 Реактивы

Следует применять только химически чистые реактивы, дистиллированную и 
деминерализованную воду или воду эквивалентной чистоты.

Примечание - Растворы, указанные в данной процедуре, могут отличаться от тех, которые 
требуются для работы на автоматических титраторах. Работа, выполняемая лаборантом на них, должна 
выполняться по инструкции производителя.

5.1 Сульфат калия (K2SO4), не содержащий азота.
5.2 Раствор сульфата меди (II), c(CuS04 -5H20 ) = 5,0 г/100 см3.
Для растворения помещают 5,0 г сульфата меди (II) в колбу вместимостью 100 см3. 

Приливают воду до метки и перемешивают.
5.3 Серная кислота (H2S04) с массовой долей от 95 % до 98%, не содержащая азот 

(р2 о = 1,84 г/см3 приблизительно).
5.4 Раствор гидроксида натрия (NaOH), не содержащий азота, растворяют 50 г 

гидроокиси натрия в 1 0 0  г воды.
В автоматизированных системах перегонки, могут быть использованы другие 

массовые доли гидроксида натрия, при условии, что избыток гидроксида натрия 
распределяется в перегонную смесь; например, массовая доля 40 % раствора гидроксида 
натрия может использоваться вместо массовой доли 50 %, где имеется проблема 
закупоривания в автоматизированных системах. Общий объем раствора гидроксида 
натрия следует рассматривать в целях поддерживания соответствующих объемов 
перегонки.

5.5 Раствор индикатора
Для растворения 0,1 г метилового красного помещают в колбу с меткой 50 

см3(6.16). Приливают до метки 95 %-ный этанол и перемешивают. Для растворения 0,5 г 
бромкрезолового зеленого момещают в колбу с меткой 250 см3(6.16). Приливают до 
метки 95 %-ный этанол и перемешивают. Смешивают 1 часть метилового красного и 5 
частей бромкрезолового зеленого.
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5.6 Раствор борной кислоты с(Н3В 03) = 40,0 г/дм3
Для растворения 40,0 г борной кислоты помещают в колбу с меткой 1000 см3(6.16) 

и приливают около 1 л горячей водой. Охлаждают раствор до температуры 20 °С. 
Добавляют 3 мл раствора индикатора (5.5), объем раствора доводят водой до метки и 
перемешивают. Раствор должен быть светло-оранжевого цвета. Раствор хранят в 
затемненном месте и в плотно закрытой стеклянной посуде.

В автоматизированных системах перегонки после проверки могут быть 
использованы другие концентрации борной кислоты.

При использовании титрования с электронной фиксацией pH в конечной точке 
индикатор к борной кислоте можно не добавлять. Изменение цвета можно использовать 
для проверки правильности процедуры титрования.

5.7 Стандартный раствор соляной кислоты с(НС1) = (0,1 ± 0,0005) моль/дм3.
Рекомендуется приобрести готовый раствор, стандартизованный изготовителем,

или использовать спецификацию. Часто, систематические ошибки (которые можно 
избежать), возникают при разбавлении лаборантом концентрированной кислоты и 
определении концентрации раствора, могут привести к снижению воспроизводимости 
метода. Лаборант не должен применять для титрования раствор с концентрацией более 0,1 
моль/дм3, так как при этом уменьшается общий объем, использованный на титрование 
пробы, и неопределенность показаний бюретки составит большой процент от объема. 
Вышеизложенное имеет негативное влияние на выполнение повторяемости и 
воспроизводимости.

Если серную кислоту заменить соляной кислоты, раствор должен иметь 
концентрацию (0,05 у 0,0003) моль/ дм3.

5.8 Сульфат аммония (NH4)2S04, с массовой долей не менее 99,9 % в сухом 
веществе.

Непосредственно перед применением следует сульфат аммония высушить при 
температуре (102 у 2) °С не менее 2 ч и охладить до комнатной температуры в эксикаторе.

5.9 Триптофан (C11H12N2O2) или гидрохлорид лизина (C6Hi5C1N202), минимальное 
содержание 99 % (массовая доля).

Перед применением не следует сушить эти реактивы в сушильном шкафу.
5.10 Сахароза с содержанием азота не более 0,002 % (массовая доля).
Перед применением не следует сушить сахарозу в сушильном шкафу.

6 Оборудование

Для испытаний используют следующее лабораторное оборудование:
6.1 Баня водяная, поддерживающая температуру от 38 °С до 40 °С.
6.2 Весы аналитические, с точностью взвешивания до 0,0001 г.
6.3 Бюретка или автоматическая пипетка с возможностью подачи объема 1,0 см3 

раствора сульфата меди (5.2).
6.4 Цилиндры мерные градуированные вместимостью 25 см3, 50 см3, 100 см3 и 500

см3.
6.5 Колбы конические вместимостью 500 см3.
6.6 Бюретка автоматическая, вместимостью 20 см3, с ценой деления не менее 0,004 

см3, отвечающая требованиям стандарта ISO 8655-3. В качестве альтернативы может быть 
использована бюретка вместимостью 50 см3, с ценой деления 0,1 см3, и соответствующая 
требованиям стандарта ISO 385, класса А для анализа молока.

Примечание - Бюретки с ручным управлением не имеют достаточной точности для достижения 
необходимого количества значащих цифр для всех других продуктов.
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6.7 Устройство измельчающее
6.8 Колбы Кьельдаля, вместимостью 500 см3 или 800 см3. Применимые по 

спецификациям производителя к аппарату для минерализации и установки для отгонки 
(6.10 или 6.11).

6.9 Материал, облегчающий кипение, например, пористый материал, твердые 
кусочки фарфора или амфотерный оксид алюминия (например, карбонил) высокой 
очистки в гранулах, гладкий, размер ячейки 10. Не использовать материалы повторно.

Примечание -  Могут быть использованы стеклянные шарики диаметром 5 мм, но они не могут 
обеспечить такое эффективное кипение, как гранулы оксида алюминия, и могут возникнуть проблемы во 
время процесса минерализации со вспениванием.

6.10 Аппарат для минерализации с системой отвода газов, удерживающий колбу 
Кьельдаля (6.8) с наклоном (около 45 °), снабженный электрическим нагревателем или 
газовыми горелками, которые обеспечивают нагрев содержимого колб.

Источник тепла должен быть отрегулирован, чтобы контроливать максимальный 
режим нагревателя во время минерализации. Для определения режима нагрева следует 
нагреть источник тепла. При использовании газового нагревателя период 
предварительного нагрева должен быть 10 мин, для электрического нагревателя -  30 мин. 
Для каждого из нагревателей следует определить режим нагрева, чтобы привести 250 мл 
воды, содержащей материл, облегчающих кипение, в количестве от 5 до 10, с начальной 
температурой 25 °С до точки кипения за время от 5 мин до 6 мин. Этот максимальный 
режим нагревателя необходимо использовать во время минерализации.

6.11 Установка для отгонки (традиционный метод), изготовленная из 
боросиликатного стекла или другого аналогичного материала, состоящая из соединивши 
между собой колбы Кьельдаля (6.8), каплеуловителя и холодильника с прямой внутренней 
и выходной трубкой. Соединительные трубки и пробки должны быть плотно подогнаны и 
предпочтительно изготовлены из полихлоропрена.

Примечание -  Установка для отгонки, упомянутая выше, может быть заменена аппаратом для 
перегонки с водяным паром Парнас-Вагнер1’ или другим аналогичным оборудованием.

6.12 Минерализатор блочный из алюминиевого сплава (метод блочный 
минерализации) или эквивалентный блок, с рерулятором температуры и устройством для 
измерения температуры блока.

6.13 Пробирки для минерализации (метод блочной минерализации), вместимостью 
250 мл, пригодные для использования с минерализатором блочным (6.12).

6.14 Выпускной коллектор (метод блочной минерализации), для использования с 
пробирками для минерализации (6.13).

6.15 Скруббер или водяной насос или аспиратор (метод блочной минерализации), 
изготовленный из кислотостойкого материала, для использования в сети водоснабжения.

6.16 Мерные колбы, с одной меткой, вместимостью 50 см3, 250 см3 и 1000 см3.
6.17 Установка перегонки (метод блочной минерализации), со способностью 

паровой дистилляции, ручной или полуавтоматической, для установки пробирок 
вместимостью 250 см3 (6.13) и конических колб вместимостью 500 см3 (6.5).

1) Парнас-Вагнер является примером конфигурации стеклянной посуды, используемой для отгонки 
по Кьельдалю, которая имеется в продаже. Данная информация приведена для удобства пользователей и не 
является одобрением ISO или IDF этого продукта.
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6.18 Автоматический титратор, оснащенный рН-метром
pH-метр должен быть тщательно откалиброван в диапазоне от 4 pH до 7 pH по 

методике калибровки. Бюретка автоматического титратора должны соответствовать 
требованиям 6.6.

6.19 Шпатель или аналагичный инструмент.

6.20 Бумага фильтровальная, не содержащая азот, с размерами и пористостью, 
соответствующей пробе сыра.

6.21 Магнитная мешалка с подсветкой.

7 Отбор проб

Отбор проб не описан в настоящем стандарте. Рекомендации по методу отбора 
даны в [1].

В лабораторию направляют представительную пробу, не изменившую своих 
свойств и не поврежденную при транспортировании или хранении.

8 Подготовка пробы анализируемого продукта

8.1 Цельное, частично обезжиренное или обезжиренное натуральное молоко
Нагревают анализируемую пробу на водяной бане (6.1) установленную на

температуру от 38°С до 40 °С. Осторожно перемешивают пробу, тщательно 
переворачивая емкость с пробой, не вызывая вспенивания или взбивания. Охлаждают 
пробу до комнатной температуры.

Продолжайте, как указано в 9.1 или 9.2.
8.2 Твердый, полутвердый и плавленый сыр
Снимают корку, вязкий или заплесневелый поверхностный слой сыра, так чтобы 

обеспечить репрезентативный анализируемый образец сыра, как он обычно потребляется.
Измельчают анализируемую пробу с помощью измельчающего устройства (6.7). 

Быстро перемешать всю массу и, предпочтительно, быстро измельчить массу повторно. 
Исследовать анализируемый образец сразу после измельчения.

Используя шпатель (6.19), взвесить требуемый объем (Таблица А.1) 
подготовленного измельченного сыра на предварительно сложенной, взвешенной 
фильтровальной бумаге (6.20). Положить сыр на фильтровальную бумагу и поместить 
фильтровальную бумагу, содержащую сыр, на основание колбы Кьельдаля (6.8) или 
пробирки для минерализации (6.13), как указано в 9.1.1 или 9.2.1.

Примечание - Использование фильтровальной бумаги может способствовать образованию пены в 
системах блочной минерализации. Чтобы избежать этого, при использовании метода с блочной 
минерализацией (9.2), фильтровальная бумага может быть отклонена путем взвешивания образца в 
подходящем сосуде, взвешивая пробу сыра и сосуд, повторно взвешивая пустой сосуд и определяя массу 
образца путем вычитания массы пустой емкости от массы сыра и сосуда.

8.3 Сухое молоко и продукты из сухого молока
Дать анализируемой пробе достигнуть температуры между 20 °С и 25 °С перед 

перенесением в контейнер с внутренним объемом примерно в два раза больше объема 
образца. Немедленно закрыть контейнер, чтобы избежать изменения содержания влаги в 
образце. Тщательно перемешайте пробу, многократно вращения и переворачивая 
контейнер.

Продолжайте, как указано в 9.1 или 9.2.

5



СТ РК ISO 8968-1-2014

9 Проведение измерений

9.1 Традиционный метод
9.1.1 Предварительная подготовка
В чистую и сухую колбу Кьельдаля (6.8) помещают от 5 до 10 штук 

вспомогательного материала, облегчающего кипение (6.9), добавляют 15,0 г сульфата 
калия (5.1), 1,0 мл раствора сульфата меди (II) (5.2), подготовленную анализируемую 
пробу (8.1, 8.2 или 8.3), в количестве как указано в таблице А.1, взвешенную с точностью 
до 0,1 мг, и 25 мл серной кислоты (5.3). Серную кислоту используют для того, чтобы 
смыть раствор сульфата меди (II), сульфата калия или испытуемую пробу, оставшуюся на 
горловине колбы. Осторожно перемешивают содержимое колбы Кьельдаля.

В качестве альтернативы 5.1 и 5.2, могут быть использованы таблетки, имеющиеся 
в продаже, содержащих, например, 15 г сульфата калия и 0,05 г меди (П) пентагидрата 
сульфата, при условии

a) таблетки содержат такое количество сульфата калия, чтобы требуемое 
количество могло быть распределено с использованием целого числа целых таблеток, 
содержащих подобную соль (5.3) в отношении кислоты. Например, три таблетки, каждая 
содержащая 5 г сульфата калия, могут быть использованы с 20 мл серной кислоты (5.3);

b) таблетки, не содержащие соли токсичных металлов, таких как селен и ртуть.
9.1.2 Определение
9.1.2.1 Минерализация
Подключают систему отвода газов аппарата для минерализации (6.10) перед 

началом минерализации. Нагревают колбу Кьельдаля и ее содержимое (9.1.1) на аппарате 
для минерализации, используя нагреватель, установленный на минимуме, так, чтобы 
обуглившийся минерализат не поднимал пену до горловины колбы Кьельдаля. 
Продолжают минерализацию при нагревании в течение 20 мин до появления белых паров 
в колбе. Увеличивают нагрев терморегулятором на половину, максимального значения, 
определенного в 6.10, и продолжают нагревание в течение 15 мин. Увеличивают 
нагревание до максимального значения, определенного в 6.10. После того как 
минерализат станет чистым (светло-голубовато-зеленого цвета), продолжают нагревание в 
течение от 1 до 2,5 ч при максимально установленном режиме нагрева. Общее время 
минерализации должно быть между 1,8 ч и 3,25 ч.

Чтобы определить необходимое время кипение, необходимое для условий анализа 
в определенной лаборатории, используя индивидуальную установку приборов, 
необходимо выбрать для анализа образцы молока с высоким содержанием белка, жира и 
определить содержание белка, используя различное время кипения (от 1 до 2,5 ч) после 
очистки. Результат при определении среднего значения белка увеличивается с 
увеличением времени кипения, становится постоянным и затем уменьшается, если время 
кипения слишком длительное. Необходимо выбрать такое время кипения, чтобы получить 
максимальное значение содержание белка.

Минерализат в конце минерализации должен быть чистым. Охлаждают 
минерализат до комнатной температуры в открытой колбе в отдельном вытяжном шкафу 
около 25 мин. Если колба остается остывать на горячих нагревателях, понадобится 
больше времени, чтобы достичь комнатной температуры. Охлажденный минерализат 
должен быть жидким с небольшими кристаллами на дне колбы в конце охлаждения в 
течение 25 мин. Не следует оставлять неразбавленный минерализат в колбах на ночь. 
Неразбавленный минерализат может кристаллизоваться за это время, и будет очень 
трудно перевести закристаллизованный минерализат обратно в раствор.

Примечание Повышенная кристаллизация после 25 мин является результатом чрезмерной потери
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кислоты во время минерализации и может выразиться в заниженных значениях результатов анализа. 
Чрезмерная потеря кислоты вызвана повышенным отсасыванием газов или слишком длительным временем 
минерализации, вызванным неточным установлением режима максимального нагрева.

Добавляют 300 мл воды в колбу Кьельдаля вместимостью 500 см3 или 400 мл воды 
в коблу Кьельдаля вместимостью 800 см3. При добавлении промывают горловину колбы 
водой. Содержимое тщательно перемешивают, чтобы кристаллы растворились. 
Охлаждают смесь до комнатной температуры перед отгонкой. Растворенный минерализат 
можно закрыть и оставить для отгонки.

9.1.2.2 Отгонка
Включают охлаждающую воду в установке для отгонки (6.11). Добавляют 75 мл 

гидроокиси натрия (5.4) к разбавленному минерализату (9.1.2.1), осторожно приливая 
раствор на наклонную поверхность горловины колбы Кьельдаля для формирования слоя 
на дне баллона колбы. Должна быть четкая граница между растворами. Для уменьшения 
потери аммония после приливания раствора гидроокиси натрия, колбу Кьельдаля быстро 
присоединяют к установке для отгонки (6.11). Наконечник трубки выхода конденсата 
погружают в 50 мл раствора борной кислоты (5.6), содержащего в конической колбе (6.5). 
Тщательно перемешайте круговыми движениями содержимое в колбе Кьельдаля до 
исчезновения разделенных слоев раствора в колбе. Устанавливают колбу на нагреватель. 
Включают нагреватель так, чтобы содержимое колбы закипело. Продолжают отгонку до 
тех пор, пока не начнется неравномерное кипение (бурление), и затем немедленно 
отсоединяют колбу Кьельдаля и выключают нагреватель. Выключают охлаждающую 
воду. Промывают внутри и снаружи наконечник трубки выхода конденсата водой, сливая 
воду в коническую колбу, и смешивают с конденсатом.

Степень отгонки должна быть такова, чтобы собрать около 150 мл дистиллята 
перед началом неравномерного кипения (бурления). Общий объем содержимого 
конической колбы должен составлять около 200 мл. Если объем полученого дистиллята 
меньше 150 мл, вполне вероятно, что к минерализату для растворения было добавлено 
менее 300 мл воды. Эффективность конденсатора должна быть такой, чтобы температура 
содержимого конической колбы не превышала 35 °С во время отгонки при применении 
колометрической конечной точки титрования.

9.1.2.3 Титрование
Содержимое конической колбы (9.1.2.2) титруют раствором соляной кислоты (5.7), 

используя бюретку (6.6). Конечная точка фиксируется при первом появлении розового 
цвета содержимого. Отметить показания бюретки к ближайшему делению 0,05 см3. С 
помощью магнитной мешалки с подсветкой (6.21) зафиксировать конечную точку.

Другой метод титрования: содержимое конической колбы (9.1.2.2) титрируют 
раствором соляной кислоты (5.7), используя откалиброванный титратор, оснащенный 
рН-метром (6.18). Значение pH достигает 4,6 в конечной точке титрования, что 
соответствует начало крутого излома титрования (точка перегиба). На автоматическом 
титраторе отмечают показания количества раствора, прошедшего на титрование.

Примечания
1 Первое появление розового цвета наблюдается между pH 4,6 и 4,3 для системы индикации и 

4%-ного раствора борной кислоты, установленного в этом методе. На практике величина pH в зависимости 
от добавленного 0,1 N НС1 меняется очень быстро. Требуется около 0,05 мл для 0,1 N НС1, чтобы изменить 
pH на 0,3 единицы в области от 4,6 до 4,3.

2 Статистика внутрилабораторного и межлабораторного выполнения данного метода была 
определена с использованием титратора цветовой фиксации конечной точки. Сравнивая окончательные 
результаты анализа, включая холостые анализы, полученные с конечной точкой pH 4,6 на таком же 
титраторе цветовой фиксации конечной точки, показали, что статистически нет значительной разницы 
между ними.
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9.2 Метод блочной минерализации
9.2.1 Предварительная подготовка
В чистую и сухую пробирку для минерализации (6.13) помещают 12,0 г сульфата 

калия (5.1), 1,0 мл раствор сульфата меди (II) (5.2), количество анализируемой пробы (8.1,
8.2 или 8.3), как указано в таблице А. 1, взвешенной точностью до 0,1 мг и 20 мл серной 
кислоты (5.3). Серную кислоту используются для того, чтобы смыть раствор сульфата 
меди (II), сульфата калия или испытуемую пробу, оставшуюся на верхних стенках 
пробирки. Осторожно перемешивают содержимое пробирки.

Примечание - Объемы кислоты больше, чем 20 мл в системах блочной минерализации дают 
обильное вспенивание во время минерализации и разные результаты. Пользователям блочными 
минерализаторами необходимо обратить внимание на то, что поддержание достаточного уровня остаточной 
серной кислоты в конце минерализации требует большего внимания лаборанта в блочной минерализации, 
чем в традиционных системах. Потеря большого объема кислоты из-за чрезмерной аспирации паров 
вызывает большое беспокойство в блочных минерализаторах, чем в традиционных системах.

В качестве альтернативы 5.1 и 5.2, могут быть использованы таблетки, имеющиеся 
в продаже, содержащих, например, 3,5 г сульфата калия и 0,105 г меди (II) пентагидрата 
сульфата и 0,105 диоксид титана, при условии:

a) таблетки содержат такое количество сульфата калия, чтобы требуемое 
количество могло быть распределено с использованием целого числа целых таблеток, 
содержащих подобную соль (5.3) в отношении кислоты. Например, три таблетки, каждая 
содержащая 3,5 г сульфата калия, могут быть использованы с 20 мл серной кислоты (5.3);

b) таблетки не содеражат соли токсичных металлов, таких как селен и ртуть.
9.2.2 Определение
9.2.2.1 Минерализация
Установить блочный минерализатор (6.12) при низкой начальной температуре для 

контроля вспенивания (примерно между от 180 °С до 230 °С). Перенести пробирку в 
минерализатор блочный и разместить в выпускном коллекторе (6.14), который соединен 
со скруббером (6.15), в верхней части пробирки. Скорость всасывания скруббера или 
аналогичного устройства должна быть достаточной, чтобы удалить пары. Устройство для 
минерализации по возможности должно находиться внутри вытяжного шкафа.

В случаях, когда вспенивание не вызывает проблем, пробирка для минерализации 
(6.13) с навеской (9.2.1) может быть перенесена в минерализатор блочный (6.12), 
изначально настроенный на температуру от 410 °С до 430 °С без дальнейшего 
регулирования температуры.

Минерализовать пробу в течение 30 мин или до образования белых паров. Затем 
повышают температуру минерализатора блочного между 410 °С и 430 °С. Продолжить 
минерализацию пробы до тех пор, пока минерализат не станет очищенным.

Для контроля вспенивания необходимо можно постепенно повышать температуру в 
течение около 20 мин. В любом случае, не позволяйте пене подняться выше 4 - 5 см 
поверхности выпускного коллектора, установленной в верхней части пробирки для 
минерализации.

После того, как очиститься минарализат (немного светло синевато-зеленого цвета), 
продолжают минерализацию при температуре между 410 °С и 430 °С в течение 1 часа. В 
течение этого периода времени, серная кислота должна кипеть. Если кипение прозрачной 
жидкости не является очевидной, в виде образование пузырьков на поверхности горячей 
жидкости по периметру пробирки, то температура блока может слишком низкая.

Общее время минерализации может быть от 1,75 ч до 3 ч. Более длительное время 
минерализации будет необходимо для тех продуктов, где вспенивание контролировалось
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путем понижения начальной температуры минерализации ниже 410 °С.
Чтобы определить конкретное время кипения, требуемое для условий анализа в 

конкрентной ларатории с использованием конкретного набора аппратуры, необходимо 
выбрать для анализа образец молока с высоким содержанием белка, жира и определить 
содержание белка, используя различное время кипения (от 1 до 2,5 ч) после очистки. 
Результат при определении среднего значения белка увеличивается с увеличением 
времени кипения, становится постоянным и затем уменьшается, если время кипения 
слишком длинное. Необходимо выбрать такое время кипения, которое чтобы дает 
максимальное значение содержание белка.

Минерализат в конце минерализации должен быть чистым. Извлечь пробирку из 
блока вместе с выпускным коллектором.

Охлаждают минерализат до комнатной температуры около 25 мин. Охлажденный 
минерализат должен быть жидким с небольшими кристаллами на дне колбы в конце 
охлаждения. Не следует оставлять неразбавленный минерализат в колбах на ночь. 
Неразбавленный минерализат может кристаллизоваться за это время, и будет очень 
трудно перевести закристаллизованный минерализат обратно в раствор.

Примечание Повышенная кристаллизация после 25 мин является результатом чрезмерной потери 
кислоты во время минерализации и может выразиться в заниженных значениях результатов анализа. 
Чрезмерная потеря кислоты вызвана повышенным отсасыванием газов или слишком длительным временем 
минерализации, вызванным минерализацией в течение слишком длительного периода при температуре ниже 
максимальной температуры анализа. Для уменьшения потери кислоты, снизить скорость аспирации дыма.

После того, как минерализат остынет до комнатной температуры примерно за 25 
мин, снять выпускной коллектор и аккуратно добавить 85 мл воды в каждую пробирку. 
Тщательно смешивать содержимое, до растворения кристаллов. Дать содержимому 
пробирки охладиться до комнатной температуры.

9.2.2.2 Отгонка
Включите конденсатор воды в установке для отгонки. Присоединить пробирку для 

минерализации, содержащей разбавленный минерализат, с автоматическим титратором 
(6.18). Поместить коническую колбу (6.5), содержащую 50 мл раствора борной кислоты 
(5.6) при выходе из конденсатора, таким образом, чтобы выпускное отверстие находилось 
ниже поверхности раствора борной кислоты. Отрегулировать устройство перегонки (6.17) 
для подачи раствора гидроксида натрия (5.4) объемом 55 мл.

В случаях, когда используется 40% раствор гидроксида натрия, подаваемый объем 
должен быть отрегулирован до 65 мл. При автоматической доставке раствора гидроксида 
натрия, если частично закупорена нагнетательная трубка для подачи гидроксида натрия, 
может быть большая разница в паралельных результатах изменения.

С учетом инструкций изготовителя, работать с установкой таким образом, чтобы 
выделить аммиак, освобожденный при добавлении раствора гидрооксида натрия, собирая 
дистиллят в раствор борной кислоты. Продолжить процесс перегонки, по крайней мере, 
пока не соберется около 150 мл. Снять коническую колбу с перегонной установки и 
полностью иссушают наконечник дистиллята. Промойте внутри и снаружи наконечник 
водой, собирая ее в коническую колбу. Всегда промывайте наконечник водой между 
образцами. Эффективность конденсатора должна быть такой, чтобы температура 
содержимого в конической колбе не превышала 35 °С во время отгонки при применении 
колометрической конечной точки титрования.

9.2.2.3 Титрование
Содержимое конической колбы (9.2.2.2) титруют раствором соляной кислоты (5.7), 

используя бюретку (6.6). Конечная точка фиксируется при первом появлении розового 
цвета содержимого. Отметить показания бюретки к ближайшему делению 0,05 см3. С
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помощью магнитной мешалки с подсветкой (6.21) зафиксировать конечную точку.
Другой метод титрования: содержимое конической колбы (9.2.2.2) титрируют 

раствором соляной кислоты (5.7), используя откалиброванный титратор, оснащенный 
рН-метром (6.18). Значение pH достигает 4,6 в конечной точке титрования, что 
соответствует началу крутого излома на титрования (точка перегиба). На автоматическом 
титраторе отмечают показания количества раствора, прошедшего на титрование.

Примечания
1 Первое появление розового цвета наблюдается между pH 4,6 и 4,3 для системы индикации и 

4%-ного раствора борной кислоты, установленного в этом методе. На практике величина pH в зависимости 
от добавленного 0,1 N НС1 меняется очень быстро. Требуется около 0,05 мл 0,1 N НС1, чтобы изменить pH 
на 0,3 единицы в области от 4,6 до 4,3.

2 Статистика внутрилабораторного и межлабораторного выполнения данного метода была 
определена с использованием титратора цветовой фиксации конечной точки. Сравнивая окончательные 
результаты анализа, включая холостые анализа, полученные с конечной точкой pH 4,6 на таком же 
титраторе цветовой фиксации конечной точки, показали, что статистически нет значительной разницы 
между ними.

9.3 Контрольное определение
Контрольное определение проводят с применением стандартного раствора соляной 

кислоты (5.7) и бюретки (6.6) или автоматического титратора с рН-метром (6.18), которые 
использовались для анализа проб. Выполняют контрольное определение в соответствии с 
процедурами, описанными в 9.1 или 9.2. Испытуемую пробу заменяют на 5 мл воды и 
около 0,85 г сахарозы (5.10).

Необходимо вести запись контрольных определений. Если изменились значения, 
полученные при контрольных определениях, необходимо установить причину.

Для данной цели может быть использована сахароза (5.10) в количестве 0,85 г без 
добавления воды.

Примечание При проведении контрольного определения для поглощения серной кислоты во время 
минерализации вместо испытуемой пробы в качестве органического вещества необходимо наличие 
сахарозы. Если количество остаточной освобожденной серной кислоты в конце минерализации слишком 
мало, количество остаточного освобожденноого восстановленного азота методами по 9.4.2 и 9.4.3 будет 
низким. Если количества освобожденной кислоты в конце минерализации достаточно, чтобы вернуть весь 
азот, но температура и время в процессе минерализации были недостаточными, чтобы освободить весь азот 
из пробы, количество азота, освобожденного по 9.4.2, будет приемлемым, а количество азота, 
освобожденного по 9.4.3, будет недостаточным.

Количество титранта, используемое в контрольном определении, должно быть 
всегда больше нуля. Контрольные определения внутри одной лаборатории должны быть 
совмещены по времени. Иногда холостая проба уже имеет розовый цвет перед началом 
титрования. Обычно в таких случаях конические колбы не достаточно чистые или вода из 
влажного воздуха, конденсируется на внешней стороне конденсатора, стекая вниз в колбу 
для сбора, что и приводит к загрязнению. Обычно значения, полученные при выполнении 
контрольных определений, равны или ниже 0,2 мл.

9.4 Анализ процесса восстановления
9.4.1 Точность метода должна регулярно проверяться следующим методами 

анализа процесса восстановления, которые выполняются в соответствии с 9.1 или 9.2.
9.4.2 Проверяют, что азот не потерян, используя испытательную пробу, состоящую 

из 0,12 г сульфата аммония (5.8) и 0,85 г сахарозы (5.10).

Примечание Проверка процесса восстановления сульфата аммония не дает информацию о том, 
способствуют ли условия минерализации освобождению азота, который входит в структуру белка.
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Процент восстановленного азота должен быть более 99 % для всех методов. Если 
восстановление менее 99 % азота, то либо концентрация титранта выше, чем 
установленное значение, либо произошли потери азота при минерализации или отгонке.

Можно использовать смесь сульфата аммония и небольшого количества серной 
кислоты (количество остаточного продукта, остающегося в конце минерализации) в колбе 
Кьельдаля. Разбавляют ее стандартным объемом воды, добавляют стандартное количество 
гидроокиси натрия и дистиллята. Если количество восстановленного азота остается 
небольшим, потеря азота обусловлена аппаратом перегонки, а не процессом 
минерализации. Возможно, причина заключается в негермитичности трубок в 
традиционной системе или в том, что наконечники конденсаторов не были погружены в 
борную кислоту в начале процесса перегонки. Аппаратура должна пройти проверку перед 
тем, как анализируется процесс восстановления по методике 9.4.3.

Если восстановление азота превышает 100 %, потери азота невозможно увидеть. В 
таком случае возможными причинами являются:

a) загрязнен сульфат аммония;
b) фактическая концентрация титрана ниже его установленного значения;
c) неверная калибровка бюретки для титрана;
d) температура титрана значительно выше калибровки бюретки;
e) расход титрана из бюретки превышает максимальную скорость, при которой

калибровка бюретки достоверна.
Хотя максимальное теоретическое восстановление не должно превышать 100 %, 

восстановление выше максимума можно получить на практике из-за неточности 
измерений, т е. могут быть получены от 99 % до 101 %. Если среднее значение 
восстановления из нескольких испытаний больше, чем 100 %; причиной должны быть 
изучены.

9.4.3 Проверяют эффективность процедуры минерализации, используя 0,16 г 
гидрохлорида лизина или 0,18 г триптофана (5.9) вместе с 0,67 г сахарозы (5.10)

Примечание -Триптофан (5.9) является достоверным показателем эффективности минерализации 
для натурального молока, при этом не является достоверным показателем для сухого молока и продуктов из 
сухого молока; гидрохлорид лизина (5.9) предназначен для использования для получения более 
представительных показаний эффективности минерализации для продуктов из сухого молока.

Массовая доля восстановленного азота должна быть не менее 98 %. Если массовая 
доля восстановленного азота менее 98 %, и после восстановления азота с применением 
сульфата аммония массовая доля составила от 99 % до 100 %, это означает, что 
температура минерализации была низкая или время минерализации недостаточное или 
проба не полностью минерализовалась в колбе Кьельдаля.

9.4.4 Более низкие результаты в любом из анализов процесса восстановления (или 
выше чем 100,0 % в 9.4.2) показывают недостатки в методе и/или неточную концентрацию 
раствора соляной кислоты (5.7).

10 Расчет и представление результатов

10.1 Расчет
10.1.1 Расчет содержания азота
Содержание азота в анализируемой пробе, ш, вычисляют по формуле 

1,4007 х  (Vs —Vb) x M t
^ n -  ---------------------------------

m

11



СТ РК ISO 8968-1-2014

где
wn - массовая доля азота в пробе, %;
Vs - объем раствора соляной кислоты (5.7), израсходованный в определении (9.1.2.3 

или 9.2.2.3), см , с точностью до 0,05 см ;
Vb - объем раствора соляной кислоты (5.7), израсходованный в контрольном 

определении (9.3), см , с точностью до 0,05 см ;
Мх - молярность соляной кислоты (5.7), выраженная до четвертого знака. Если 

серную кислоту заменить соляной кислотой, Mt является точной молярностью серной 
кислоты, умноженное на коэффициент 2, выраженная до четвертого знака;

т - масса анализируемой пробы (9.1.1 или 9.2.1), г, взвешенной с точностью до 0,1 
мг.

10.1.2 Расчет содержания сырого белка
Содержание сырого белка в анализируемой пробе, wv вычисляют по формуле: 

wp = wn 46,38 (2)

где
wp - массовая доля сырого белка в пробе, %;
wn - массовая доля азота в пробе, %, четыре знака после запятой (10.1.1);
6,38 -  коэффициент пересчета массовой доли общего азота на массовую долю

белка.

10.1.3 Расчет процесса восстановления
Рассчитайте восстановление азота, Ru, используя формулу:

wn х ЮО
j (3)

где
R„ - восстановление азота, %;
w„ - массовая доля азота в пробе, %;
Т„ -  теоретическая массовая доля азота, %.
Теоретическая массовая доля азота для сульфата аммония составляет 21,20 %, 

триптофана - 13,72 % и гидрохлорид лизина - 15,34 %.
В 9.4 нижние пределы восстановления основаны на минимальном анализе, 

указанном в 5.7 и 5.8. Никакие дополнительные допуски на чистоту реактива не должны 
выполняться в расчете восстановления.

10.2 Представление результатов
10.2.1 Общие положения
Полученные результаты не должны округляться до тех пор, пока не будет их 

использование для получения окончательного значения.
Иногда значения должны использоваться для дальнейших расчетов. Одним из 

примеров является использование значений индивидуального испытания, полученных при 
анализе многих материалов проб для расчета статистик выполнения метода для внутри- и 
межлабораторных испытаний. Другой пример -  если значения используются как 
стандартные при калибровке приборов (например, инфракрасный анализатор молока), 
когда значения многих проб будут использованы при выполнении расчетов простой или 
сложной регрессии. В таких случаях полученные результаты не должны округляться до 
того, как они будут использованы в дальнейших расчетах.
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10.2.2 Содержание азота
Выражают полученные результаты до четырех знаков после запятой, если 

требуются дальнейшие расчеты. В случае получения окончательных результатов 
выражают до трех знаков после запятой.

10.2.3 Содержание сырого белка
Выражают полученные результаты до третьего знака после запятой, если 

требуются дальнейшие расчеты. В случае получения окончательных результатов 
выращают до двух знаков после запятой.

11 Прецизионность

11.1 Межлабораторные испытания

Значения пределов повторяемости и воспроизводимости были установлены по 
результатам межлабораторных испытаний, выполненных в соответствии с [2] и [3]. 
Подробности методики межлабораторных испытаний приведены в документах [5], [6], [7], 
[8], [9], [10]. Значения, полученные в результате этих испытаний, могут быть не 
применимы к диапазонам концентраций и отличаться от приведенных в таблицах.

11.2 Цельное, частично обезжиренное или обезжиренное натуральное молоко
11.2.1 Повторяемость
11.2.1.1 Коровье молоко
Абсолютная разность между двумя независимыми отдельными результатами 

испытаний, полученные с использованием одного метода на идентичных образцах в одной 
лаборатории одним лаборантом с использованием одного и того же оборудования в 
течение короткого промежутка времени, не должна превышать 0,006 % от содержания 
азота (0,038 % сырого белка) более чем в 5 % случаев.

11.2.1.2 Козье молоко
Абсолютная разность между двумя независимыми отдельными результатами, 

полученными с использованием одного метода на идентичных образцах в одной 
лаборатории одним лаборантом с использованием одного и того же оборудования за 
короткий период времени, не должна превышать 0,0084 % от содержания азота (0,052 % 
сырого белка), более чем в 5 % случаев.

11.2.1.3 Овечье молоко
Абсолютная разность между двумя независимыми отдельными результатами, 

полученными с использованием одного метода на идентичных образцах в одной 
лаборатории одним лаборантом с использованием одного оборудования за короткий 
промежуток времени, должна быть не более 0,0078 % от содержания азота (0,050 % 
сырого белка), более чем в 5 % случаев.

11.2.2 Воспроизводимость
11.2.2.1 Коровье молоко
Абсолютная разность между двумя независимыми результатами испытаний, 

полученными с использованием одного метода на идентичных образцах в различных 
лабораториях разными лаборантами с использованием различного оборудования, должна 
быть не более 0,0077 % от содержания азота (0,049 % сырого белка), более чем в 5 % 
случаев.

11.2.2.2 Козье молоко
Абсолютная разность между двумя независимыми результатами испытаний, 

полученными с использованием одного метода на идентичных образцах в различных 
лабораториях разными лаборантами с использованием различного оборудования, должна 
быть не более 0,0131 % от содержания азота (0,084 % сырого белка), более чем в 5%
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случаев.
11.2.2.3 Овечье молоко
Абсолютная разность между двумя независимыми результатами испытаний, 

полученными с использованием одного метода на идентичных образцах в различных 
лабораториях разными лаборантами с использованием различного оборудования, должна 
быть не более 0,0114 % от содержания азота (0,073 % сырого белка), более чем в 5 % 
случаев.

11.3 Твердый, полутвердый и плавленый сыр
11.3.1 Повторяемость
Абсолютная разность между двумя независимыми отдельными результатами, 

полученными с использованием одного метода на идентичных образцах в одной 
лаборатории одним лаборантом с использованием одного оборудования за короткий 
промежуток времени, не должна превышать 0,0489 % от содержания азота (0,312 % 
сырого белка), более чем в 5 % случаев.

11.3 .2 Воспроизводимость
Абсолютная разность между двумя независимыми отдельными результатами, 

полученными с использованием одного метода на идентичных образцах в различных 
лабораториях разными лаборантами с использованием различного оборудования, должна 
быть не более 0,0670 % от содержания азота (0,428 % сырого белка), более чем в 5 % 
случаев.

11.4 Сухое молоко и продукты из сухого молока
11.4.1 Повторяемость
Абсолютная разность между двумя независимыми отдельными результатами 

испытаний, полученными с использованием одного метода на идентичных образцах в 
одной лаборатории одним лаборантом с использованием одного оборудования за 
короткий промежуток времени, не должна превышать 0,007 М, где М  -  среднее значение 
двух результатов, более чем в 5 % случаев.

11.4.2 Воспроизводимость
Абсолютная разность между двумя независимыми отдельными результатами 

испытаний, полученными с использованием одного метода на идентичных образцах в 
различных лабораториях разными лаборантами с использованием различного 
оборудования, не болжна превышать 0,013 М, гд еМ - среднее значение двух результатов, 
более чем в 5 % случаев.

12 Протокол испытаний

Протокол должен содержать:
a) всю информацию, необходимую для полной идентификации образца;
b) применяемый метод отбора проб, если он известен;
c) используемый метод испытания, со ссылкой на настоящий стандарт;
d) все подробности выполнения, не описанные в настоящем стандарте, или 

выборочные, вместе с любыми второстепенными деталями, которые могут влиять на 
результаты;

e) полученные результаты испытаний, если повторяемость и воспроизводимость 
были проверены, окончательно полученные результаты.

14



СТ РК ISO 8968-1-2014

Приложение А
{информационное)

Анализируемая проба

Таблица А.1 -  Размер пробы анализируемого продукта для определения содержания
азота и расчета сырого белка в молоке и молочных щродуктах по методу Кьельдаля

Наименование продукта Размер анализируемой пробы
Натуральное коровье молоко, цельное и обезжиренное 5 г±  0,10 г
Натуральное козье молоко, цельное 5 г±  0,10 г
Натуральное овечье молоко, цельное 2,5 г±  0,10 г
Твердый, полутвердый и плавленый сыр 1 г±  0,05 г
Сухое молоко и молочно-детские смеси 0,5 г±  0,05 г
Концентрат молочного белка 0,25 г ±0,05 г
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Приложение В
(iинформационное)

Совместные испытания

Таблица В.1 -  Краткое изложение совместного испытания статистических 
параметров для процентного сырого белка (N х 6,38) в молоке и молочных продуктах 

по методу Кьельдаля, с исключенными выбросами [5], [6], [7], [8], [9]

Материал

Статистические данные
Среднее 
значени 

е, %
Sr Sr CV,r (%) CV,R (%) г R

Натуральное коровье молоко, 
цельное и обезжиренное 3,395 0,014 0,017 0,39 0,50 0,038 0,049
Натуральное козье молоко, 
цельное 4,807 0,018 0,030 0,37 0,62 0,052 0,084
Натуральное овечье молоко,
цельное 5,398 0,018 0,026 0,35 0,49 0,050 0,073
Сыры 26,461 0,111 0,153 0,42 0,58 0,312 0,428

Таблица В.2 - Краткое изложение совместного испытания статистических 
параметров для процентного сырого белка (N х 6,38) в молоке и молочных продуктах 
_______________по методу Кьельдаля, с исключенными выбросами [10]_______________

Материал

Статистические данные
Среднее 
значени 

е, %
sr Sr CV.r (%) CV,R (%) г R

Сухое цельное молоко (2000) 23,47 0,07 0,077 0,28 0,33 0,19 0,22
Сухое цельное молоко (1995) 25,37 0,042 0,100 0,16 0,39 0,12 0,28
Молоко сухое обезжиренное 
(2004) 33,85 0,066 0,111 0,20 0,33 0,18 0,31
Молоко сухое обезжиренное 
(2009) 32,32 0,083 0,142 0,26 0,44 0,23 0,40
Детская смесь (2011) 11,71 0,039 0,064 0,34 0,54 0,11 0,18
Детская смесь (2010) 11,90 0,022 0,049 0,19 0,41 0,006 0,14
Концентрат молочного белка 
(1971) 42,98 0,181 0,275 0,42 0,64 0,51 0,77
Концентрат молочного белка 
(1992) 84,67 0,273 0,422 0,32 0,50 0,76 1,18
Концентрат сывороточного 
белка (2005) 78,8 0,122 0,262 0,15 0,33 0,34 0,73
Концентрат сывороточного 
белка (2002) 92,36 0,292 0,355 0,32 0,38 0,82 0,99
Казеин (2006) 86,45 0,251 0,464 0,29 0,54 0,70 1,30
Казеин (2001) 87,20 0,150 0,583 0,17 0,67 0,42 1,63
Казеинат (1988) 92,08 0,157 0,477 0,17 0,52 0,44 1,34
Казеинат (1984) 92,27 0,170 0,363 0,18 0,39 0,48 1,02
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Рисунок В.1 - Отношение г и R с концентрацией сырого белка (%) [10]

Так как значения прецизионности строго корреляционны с концентрацией белка, 
использование значений относительной повторяемости и воспроизводимости является 
целесообразным.

Средняя относительная повторяемость, г, составляет 0,69 %, а средняя
относительная воспроизводимость, R , составляет 1,28 %.
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