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Алгысез

1 «Кдзакстан стандарттау жэне сертификаттау институты» Республикальщ 
мемлекетпк кэсшорны мен стандарттау жешндеп 44 «Технолог» техникальщ комитет! 
Э31РЛЕП ЕНГ13Д1

2 Кдзакстан Республикасы Индустрия жэне жаца технологиялар министрлН 
Техникалык реттеу жэне метрология комитет! Терагасыньщ 2013 жылгы 13 карашадагы 
№ 526-од буйрыгымен БЕК1ТШШ ЦОЛДАНЫСЦА ЕНГ131ЛД1

3 Осы стандарт EN 14082:2003 Foodstuffs - determination of trace elements - 
determination of lead, cadmium, zinc, copper, iron and chromium by atomic absorption 
spectrometry (AAS) after dry ashing (Тамак ешмдерг Трассирлейтш элементтерд1 аныктау. 
Кургак кулдеуден кешн атомды абсорбциялаудьщ спектрометриялык эд1с1мен 
курамындагы коргасын, кадмий, мырыш, мыс, тем1р жэне хром мелшерш аныктау) 
еуропальщ стандартына катынасы бойынша б1рдей.

Осы стандарт дайындалган жэне сштемелер бершген, еуропальщ кужаттьщ ресми 
данасы Б1рыцгай мемлекетпк нормативтж кужаттар корында бар.

Осы стандартка мэтшде курсивпен белшген, мемлекетпк техникалык ретгеу 
жуйесшщ курылу ерекшелжтерше байланысты редакцияльщ езгертулер енпзшдг

Еуропальщ кужатты EN хатшылыгы DIN турган, CEN/TC 275 «Тагамдьщ талдау -  
Келденец эдютер» техникалык комитет! дайындады.

Сэйкеспк дэрежеа -  б1рдей (IDT)

4 Б1Р1НШ1 ТЕКСЕРУ MEP3IMI 2019 жыл
ТЕКСЕРУ КЕЗЕЦДШ1Г1 5 жыл

5 АЛЕАШ РЕТ ЕНГ13ШД1

Осы стандартца енгпиетт езгержтер туралы ацпарат «Стандарттау жвнтдегг 
нормативтт к\ жаттар» ацпараттыц кврсеттштертде жыл сайын, сондай-ац мэтт 
взгергстер мен тузетулер ай сайын басылатын «¥лттыц стандарттар» ацпараттыц 
кврсеткпшнОе жария emmedi. Осы стандартты цайта царау (озгертту) жою 
жагдайында, muicmi хабарлар ай сайын басылатын «¥лттыц стандарттар» 
ацпараттыц корсеткпшнОе жария emmedi».

Осы стандарт Казакстан Республикасы Индустрия жэне жаца технологиялар 
министрлЫнш Техникалык реттеу жэне метрология комитетшщ руксатынсыз ресми 
басылым ретшде тольщтай жэне белшектелш басылып шыгарыла, кебейтше жэне 
таратыла алмайды.
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КАЗАХСТАН РЕСПУБЛИКАСЫНЫН, ¥ЛТТЫ К СТАНДАРТЫ

ТАМАК 0Н1МДЕР1. ТРАССИРЛЕЙТ1Н ЭЛЕМЕНТТЕРД1 АНЬЩТАУ. KVPFAK 
КУЛДЕУДЕН КЕЙ1Н АТОМДЫ АБСОРБЦИЯЛАУДЬЩ СПЕКТРОМЕТРИЯЛЬЩ 

ЭД1С1МЕН КУРАМЫНДАЕЫ ЦОРЕАСЫН, КАДМИЙ, МЫРЫШ, МЫС ЖЭНЕ ХРОМ
МОЛШЕРШ АНЬЩТАУ

Енпзклген куш 2014.07.01

1 1^олданылу аумагы

Осы стандарт 450 °С кургак кулдеуден кешн атомды абсорбциялаудьщ 
спектрометриялык эдю1мен тамак ешмдершде коргасын, кадмий, мырыш, мыс, тем1р жэне 
хром мелшерш аныктау эдютерш белгшейдг

Осы эдю тамак ешмдершщ эр TypiH тал д ay га курамдас тагамды косканда - жарма, 
балык, жемю-жидек, бауыр жэне сутте колданылады.

2 Нормативтж сштемелер

Осы стандартты колдану ушш келеш нормативтж сштемелж кужатгары кажет.
EN 13804:2013 Foodstuffs -  Determination of elements and their chemical species -  
Generalconsiderations and specific requirements (Тамак ешмдерт Элементтер мен олардьщ 
химияльщ косылыстарын аныктау. Жалпы ережелер мен арнайы талаптар).

ЕСКЕРТПЕ Осы стандартты пайдалану кезшде жыл сайын шыгарылатын агымдагы жылдагы 
жагдайга «Стандарттау бойынша пормативпйк цужаттар» жэне агымдагы жылы жарияланган, ай 
сайын шыгарылатын ацпараттыц кврсеттштерге сэйкес келетт ащараттыц кврсеткш бойынша 
сытемелш стандарттардыц цолданысын тексерген бурые болады. Егер алтеме цужаты ауыстырылган 
(езгертшген) болса, онда осы стандартты пайдалану кезтде ауыстырылган (взгерпйлген) цужатты 
басшылыща алу керек. Егер алтеме цужаты ауыстырусыз кушт жойган болса, онда оган алтеме 
берыген ереже осы сытемеге эсер етпейтт бвлжте

3 Эдктщ  мазмуны

Б1рте-б1рте кетершген 450 °С температура эсершен сынама кулденуге ушырайды. 
Кулд1 туз кышкылында ерггеду алынган ертщ цш  кургак боп кепкенше булайды.Соцгы 
калдьщты азот кышкылында кайта ерггед1 с (0,1 моль/л) жэне металл курамын атомды 
абсорбциялы спектрометрлеумен немесе графит пеппнде атомды абсорбциялы 
спектрометрлеу эд1с1 аркылы аныктайды.

ЕСКЕРТПЕ Осы стандартты колдану Kayiirri материалдар, операциялар жэне куралдар камтуы 
мумюн. Осы стандарт колданылумен байланысты барлык каушаздш жагдайларды сипаттауга 
талаптанбайды. Tmcri каутспдп< жэне денсаулыкты коргауды жасау сонымен катар колдануга дешнп 
регламенттер жарамдылыгын аньщтау осы стандартты пайдаланушыныц жауапкершшп болып табылады.

Ресми басьшым

1
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4 Реактивтер

4.1 Жалпы ережелер

Нэтижеш аныктауга эсер eroeyi унпн пайдаланылатын реактивтеп микроэлементтер 
концентрациясы мен су барынша темен болуы тию.

4.2 Тыгыздыгы р  (HCI) = 1 190 мг/мл болатын 37 % (массасы бойынша) кем емес 
туз кышкылы.

4.2.1 Туз кышкылы, с (6  моль/л). 500 мл концентратталган туз кышкылын (4.2) 1 000 
мл.дешн сумей араластырады.

4.3 Тыгыздыгы р  (HNO3) = 1 400 мг/мл болатын 65 % (массасы бойынша) азот 
кышкылы.

4.3.1 с(0,1 моль/л) азот кышкылы. 7 мл концентратталган азот кышкылын (4.3)
1 000  мл дешн сумей араластырады.

4.4 Стандартты ертндшер

ЕСКЕРТПЕ Pb, Cd, Zn, Си и Fe арналган стандартты ер тн дш ер  металл мен оныц туздарынан 
жасалуы мумган.Стандартты ер тн дш ер  сатылымда да болуы мумкш. Сертификатталган стандартты 
ертндш ерда пайдалану кажет. Келес1 стандарт ертндш ерш  алу мысал репнде келпршген.

4.4.1 Коргасынныц стандартты ертндю г 1 000 мг/л. Сыйымдылыгы 1 л. болатын 
елшеу кутысында 1000 мг РЬ в 7 мл азот кышкылын ерггедг (4.3). Белпге дешн сумей
толтырады.

4.4.2 Кадмийдщ стандартты ертндю г 1 000 мг/л. Сыйымдылыгы 1 л болатын елшеу 
кутысында 000 мг Cd 14 мл су мен 7 мл азот кьшщылын косады. (4.3) Белпге дешн сумей 
толтырады.

4.4.3 Хромньщ стандартты ертндют 1 000 мг/л. Сыйымдылыгы 1 л болатын елшеу 
кутысында 3 735 мг К2СЮ4 7 мл азот кыищылын(4.3) ерггедг Белпге дешн сумей 
толтырады.

4.4.4 Мырыштьщ стандартты ертндют 1 000 мг/л. Сыйымдылыгы 1 л болатын 
елшеу к¥тысьшДа 1 000 мг Zn 14 мл суда 7 мл азот кышкылын косады, суда ерггедг (4.3) 
Белпге дешн сумей толтырады.

4.4.5 Мыстьщ стандартты ертндют 1 000 мг/л. Сыйымдылыгы 1 л болатын елшеу 
кутысында 1 000 мг Си 7 мл азот кыпщылында ерггедг (4.3). Белпге дешн сумей 
толтырады.

4.4.6 Тем1рдщ стандартты ертндют 1 000 мг/л. Сыйымдылыгы 1 л болатын елшеу 
кутысында 1 000 мг Fe 14 мл суда ерггед1 жэне 7 мл азот кышкылын косады (4.3) Белпге 
дешн сумей толтырады.

4.5 Калибрлеу ертндшер!

4.5.1 Графит пешшде талдау унпн
Аньщтайтын элементтщ концентрацияньщ сызьщтьщ диапазонын тугел камтитын

(4.3.1) стандартты жумыстьщ ертндшердщ тутас катарын алу уш1н 4.4.1,4.4.2, 4.4.3 
бойынша стандартты ертндшерд1 азот кышкылымен араластырады с (0,1 моль/л)

4.5.2 Жалында талдау afliciHe арналган жумыстык; стандартты ер!т!ндшер
Аныктайтын элементн концентрацияньщ сызьщтык диапазонын тугел камтитын

(4.3.1) стандартты жумыстьщ ертндшердщ тутас катарын алу уннн 4.4.4, 4.4.5, 4.4.6 
бойынша стандартты ертндшерд1 азот кышкылымен араластырады с (0,1 моль/л)

2
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5 Аппаратура

5.1 Жалпы ережелер

EN 13804 келпршген процедурага сэйкес барльщ шыны жэне пластмасс буйымдар 
мукият тазаланган жэне жуылган болуы ти1с.

5.2 Газбен сэйкес жабдыкталган жэне жалынды талдауга арналган оттыгы бар, 
жетюзшетш графит пеш,/автоматты сынаманы ipiKTerinii, фондьщ ciHipriiii корректоры 
бар атомды-абсорбциялы спектометр

5,3Элемента арнайы шамдар, мысалы, барльщ талданатын элементтерге арналган 
куыс катодты шамдар.

5.4 (450 ± 25) °С температурасын устап туруга кабшеа бар термостатты, 
багдарламаланатын пеш. Багдарламаланбаган пеш колданылмаган болса алдын-ала 
кулдеуге арналган куры л гы кажет (5.5 дан 5.9 дешн караныз)

5.5 Табалдырьщты кыздыру реттепин 300 °С дешн болатын кыздыргыш плитасы.
5.6 ИК-250 Вт шамы штативке платформага дешнп ара-кашьщтьщты реттеп 

туратындай болып бектледг
5.7 Керамикальщ платформалар, мысалы, диаметр! кыздыргыш плитага сэйкес 

томен демеуштеп кепт1ру пластинасы.
5.8 Шыны ыдыс мысалы диаметр! 185 мм, бшкпп 100 мм болатын кристаллизатор.
5.9 Ауа тазалауга арналган курамында кукйрт кышкылы бар жуылатын шыны сауыт.

ЕСКЕРТПЕ ¥цсас немесе жогары метрологиялыц сипаттамалары бар аппаратураны, 
влшем ыдыстарьт, реактиетердi пайдалануга руцсат emmedi Цолданылатын влшеу цуралдары 
турт беюту немесе метрологиялыц аттестаттауга жатады, салыстырып влшеу цуралдары 
жэне влшеу бгрлгггмен цамтамасыз ету саласында К^азацстан Республикасы Т1зшмте енглз!луге 
жатады.

5.10 50 мл ден 75 мл болатын платан немесе кварц тиглдерг
Кристаллизаторларга ерекше кецш белшу1 таю. Кварц тиглдер! концентратталган 

азот кышкылы мен су косындысында сакталуы таю (колем бойынша 9 болшке 1), 
пайдаланар алдында иондалмаган сумей жуады. К^ажет болганда колданар алдында осы 
тиглдер кышкылда кайнатылган болуы таю. Платан тиглдерд! колданар алдында кып- 
кызыл болганша кыздырылуы жэне кыпщыл косып кайнатылуы тшс.

5.11 100 мл болатын герметикальщ тыгындыры бар пластик бетелкелер

6 Сынацты дайындау жэне жург1зу

6.1 Алдын ала ендеу
EN 13804 усыныстарына сэйкес сынаманы гомогенизирлеу.

6.2 Ь^ургак кулдеу
Сынама тур1не байланысты 10 мг дэлд1кте лайыкды сынама молшер1н тигелде 

олшейд1 (10 г-нан 20 г-га дей!н).

ЕСКЕРТПЕ Кьгздьфу кемекш1 цуралдары белек зертханалармен пайдаланылган жонс тексершген 
болуы мумюн.

6.2.1 Багдарламаланган пештеп кепт1лу мен кулдену: Тигелд1 талданатын
сынамамен бастапкы температурасыЮО °С аспайтын пешке салады. Температураны ец

3
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улкен кыздыру 50 °С/ч жылдамдыгымен 450 °С-ка дешн жогарылатады. Сынаманы 450 
°С температурада калдыра туру керек. К,атты кайнап кету кауш тугаи жагдайда 
кеттру/уакыты барынша темен/узак екенше кез жетюзу тшс. 6.2.3. сэйкес жалгастыру
Tiiic.

6.2.2 термостатты багдарланбатан пештеп копиру мен кулдеу жэне кетлру\алдын- 
ала кулдеу yniiH (керамикальщ платформасы бар такта мен шыны какпак, ИК шамы, 
жуылатын ауа тазалауга арналган куктрт кышкылы бар шыны сауыт) (1- сурет):

ЕСКЕРТПЕ Багдарламаланатын пештер ец колайлы дсп есептелшедЕ

1 -  Инфракызыл шам, 2 -  Ауа, 3 -  Кристаллизатор, 4 -  Керамикалык платформа,
5 -  Кыздыратын плита

1- сурет -  Сынаманы алдын-ала кулдеуге арналган курылгы

Керамикальщ платформага шыны какпакпен жабылтан талданатын сынамалы 
Tin cji;ii салады жэне шыны тутш аркылы сынамага карай таза ауанын етуше ыкпал етедг

шамын сынамадан 30 см-ден 40 см-ге дешнп аралыкта орналастырады жэне 
платформаны 100 °С деГпн кыздырады. Ара кашьщтьщты азайтады жэне сынама куртак 
болганга деГпн кепт1руд1 жалгастырады.Одан кеГпн шам какпакка Tycipi.iefli.

Инфракызыл шамы мен кыздыргыш плитаньщ температурасын акырындап жэне 
кезецмен кетеру жолымен сынаманы косымша кулденуге алып келу. Керамикалык 
платформадагы акыргы температура 300 °С болуы Tuic. Косымша кулдеуге арналган 
уакыт сынама l ypinc байланысты катты кубылады.

Тигелд1 200 °С -тан 250°С-ка дей1нп температурада пешке салады жэне акырындап 
кыздыру жылдамдыгы 50 °С/саг аспайтындай температураны 450 °С-ка дешн 
жогарылатады. Сынаманы 10 сагатка дешн калдырады

6.2.3 Сынама кул1н ерггу
Тигелд1 пештен алады жэне суытады. Кулд1 1 мл-ден Змл-ге дешнп суда ылгалдайды 

жэне су моншасында немесе ыстьщ плитада кепт1ред1.Тигелд1 кайтадан 200 °С-тан кеп 
емес температурадагы пешке салады жэне температураны б1рте-б1рте 450 °С -ка апарады. 
Кулденуд1 450 °С температурасында 1-2 сагат немесе одан да кеп уакытка жалгастырады. 
Осы процедураны сынама тольщ жанып кеткенге дей1н жалгастырады, ягни кулд1ц туО

1

2

Ц 3
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ак/сур немесе сэл боялган болуы тшс (кажета кайта кыздыру мелшер1 сынаманьщ турше 
байланысты кубылады). Барльщ кул кышкылмен эрекеттесетшдей 5 мл куюрт кынщылын 
тигелге косады (4.2.1). Кышкылды су моншасында немесе кыздыргыш плитада кегтредй 
Азот кышкылынын калдыгын(4.3.1) дэл келемде ер1тед1 (10,0 мл-ден 30,0 мл-ге дешн) 
Барльщ кул кышкылмен эрекеттесу1 уш1н тигелд1 мукият шайкайды. Сагаттьщ шынымен 
жабады жэне 1-2 сагатка кояды.Одан сон тигелде ертщ цш  араластыргыш езекшемен 
араластырады жэне 1ш1ндег1с1н пластикальщ бетелкеге ауыстырады.

ЕСКЕРТПЕ Курамында май жэне/немесе кант бар сьшамалардыц кулденуш аса улкен сактыкпен 
караган жен. Болмаган жагдайда майлы сынамалар жещл жаньш Keryi мумкш. Кднтка бай сынамалар 
кулдену кез1нде улгайьш жогалып Keryi мумкш. Одан кешн 6.2.2. сэйкес косымша кулдену усынылады.

6.3 Атомды абсорбциялы спектрометрия (ААС)

6.3.1 Жалпы ережелер
Колданылатын эд1с -  жалынды немесе графит nemi -  талдау элемент! 

концентрациясында аныкталады. Мумкшдшшше жалынды ААС колдану кажет ейткеш 
бул эд1с графитт! АСС-га Караганда бегеттерге сез1мталдыгы томен. Тагам ешмдершде 
Pb, Cd жэне Сг аныктау ереже бойынша графитт1 ААС пенни талап етед1.

Кеп тагам ешмдершде Zn, Си и Fe жалында ААС -мен аныкталуы мумк1н.Эр 
элементке катысты сэйкес мысалдар толкын узындыгы, газ коспалары/температурасы 
жэне баска инструмента параметрлер курылгыга косымша т1ркелген нускаулыкта болуы 
мумюн. Сг аньщталатын кезде фон ащрпнпшц корректоры барльщ кезде пайдаланылган 
болуы кажет, егер дэлелденбеген болса, баскаша талап койылады. Кджет болганда сынама 
ертнд1лер1не азот кынщылы косылган болуы тшс с (0,1 моль/л) (4.3.1).

6.3.2 ААС жалынды эдш , (ААСЖ)
Сынамадагы мелал курамы жумысты стандартты ер1т1ндн1ц ец аз дегенде уш 

концентрациясынан жасалган градуирленген кисьщ бойынша алынады.

1-кесте Жалынды ААС- ка арналган аспапты параметрлерд1 суреттейд1.

1-кесте -  Жалынды АСС пештерше арналган аспапты параметрлер

Металл Жалын Толкын узындыгы, нм
Zn эуе-ацетиленды,тотыгушы 213,9
Си 324,7
Fe азоттьщ ацетилен-тотыгы 248,3

6.3.3 Графит nemi ААСГП бар атомная абсорбциялык спектрометрия
Баскаша талап етшмесе косу эд1с1 эркашан пайдаланылган болу керек. 0лшеуд1ц 

сызьщты диапазонды концентрацияда 6ipiKTipy эд1с1н колдану аркылы журпз1лу1 ете 
манызды. 0лшеу би1кт1к удемел1 кезец1нен де удемел1 кезен аумагында артыгырак 
орындалады.2-кестеде PerkinElmer/HGA 5001' аспабына колданатын аспаптьщ 
параметрлерге мысалдар келт1р1лген. Кулдеуге жэне себуге арналган температуральщ 
багдарлама эр матрица унпн ти1мд1 болуы ти1с.
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2-кесте -  Графит neini бар ААС уннн арналган аспапиты параметрлер

Металл Толкын
¥зындыгы,нм

Параметр 1
кадам

2
кадам

3
кадам

4
кадам

Улп
келемг

мкл

Графитп
тутпоне

Темп., °С 130 450 1900 2500
РЬ 283,3 Рампа, с 10 15 0 2 20 Львовтж

Тез1м, с 30 10 4 2
Темп., °С 130 350 1200 2500

Cd 228,8 Рампа, с 10 15 0 2 10 Львовпк
Тезш, с 30 10 4 2

Темп., °С 130 1200 2300 2700
Сг 357,9 Рампа, с 1 10 0 2 20 Пиролитикалык

Тез1м, с 19 10 2 3

ЕСКЕРТПЕ Кдлыптастыру модификаторлары жеке зертханалармен колданылган жэне тексершген. 
4.7 коргасын мен кадмивд аныктатанда EN 14083:2003 карацыз.

7 Есептеу

7.1 Жалпы ережелер
АССГП колдана отырып удемел1 кезеннщ аумагын елшеу, газ жалынды ААС уннн 

тез1мд1 куй сигналын колдану керек.Градуирленген кисыкды орнатады жэне кисык 
бойынша элемент концентрациясын аньщтайды. Аньщтайтын элементтщ массальщ yneci 
ретшде w курамын есептейдц сынама массасы киллограмм 1иннде миллиграмга тец, мына 
формула(1) бойынша:

(а — b) X V

w— бул жерде сынамадагы концентрация киллограм шшде миллиграмга тец; 
а- сынама ертндюшдеп концентрация,литр шпнде миллиграмга тец;
Ь- бос ертндшердеп орта концентрация, литр шшде миллиграмга тец;

V- сынама ертщцсшщ келем1, миллилитр iuiiHfle; 
т- сынама массасы, грамм шшде.

(1)

Егер (а-b) сынама ертндюшде аныкдалган шегшен томен болса, (7.2 
царацыз),заменить (а-b) сынама еры1нд1с1ндеп шепн аныцтау уш1н арналган мэн1мен
ауыстырады.

Егер сынама ер1т1лген болса ерЬу коэффицентш ескеру керек.

7.2 Табылу багасы жэне мелшерд1 шектеу
Табылу жэне шектеу молшер1 эр элемент уш1н узак; мерз1мд1 багалаудан табылган 

(EN 13804 карацыз) (SD) стандартты ауыткумен есептегенде EN 13804 сэйкес багаланган 
болуы raic.

^ PerkinElmerCorporation жетшзуни PerkinElmer / HGA 500 ешмнщ сауда атауы болып табылады, 
АКД1, Мэйн Авеню, Норвол, 761 СТ 06889-0226. Осы аппарат стандартты колданушыларга ыцгайлы болуы 
упйн келпр1лген лоне CEN талаптарын б1лддрмейд1.
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8 Дэлдж

8.1 Жалпы ережелер
Зертхана аральщ сынак эдю дэлдЫ туралы тольщ аппарат А косымшасында 

келпршген.Осы зертхана аральщ сынактармен байланысты мэндер керсетшгеннен баска 
концентрация мен матрица диапазонына колданыла алмайды.

8.2 Ь^айталангыштык (уксастык)
Ею тэуелаз жеке сынак; нэтижелер1 арасындагы абсолютах айырмашыльщ, 6ip 

эдюп колдану аркылы алынган б1рдей сыналатын материалды 6ip зертханада, 6ip 
оператормен, кыска уакыт мерз1мшде б1рдей курылгыны пайдалану мэн керсетклипнен 3 
кестеде керсетшген кайталангыштык шепнен г асуы 5% артьщ болмауы Tnic:

8.3 вшмдйпк
Exi тэуелаз жеке сынак нэтижелер1 арасындагы абсолютах айырмашылык, 6ip 

эдюп колдану аркылы алынган б1рдей сыналатын материалды 6ip зертханада, 6ip 
оператормен, кыска уакыт мерз1мшде б1рдей курылгыны пайдалану мэн керсетюшшен 3 
кестеде керсетшген ешмдшк шепнен R асуы 5% артьщ болмауы тшс:

3 кесте -Кайталангыштык пен ешмдшж шепнщ орта мэндер!

Металл улп х (мг/кг) г (мг/кг) //(мг/кг)
Бауыр паштеп 0,059 0,051

~ои Алма езбеа 0,27 0,26
г  D Бальщ турамасы 0,52 0,29

Курама диета D/Е а)) 0,25 0,09 0,13
Бауыр паштеп 0,050 0,014

гн Бальщ турамасы 0,21 о,п
Б ид ай кебеп 0,177 0,056
Курама диета D/Е а) 0,53 0,24 0,31
Бауыр паштеп 8,8 1,0
Алма езбеа 0,70 0,12

7п Бальщ турамасы 4,5 1,5Lu 11 Б ид ай кебеп 71,5 14
Сут унтагы 35,0 7,8
Курама диета D/Е а) 37,8 1,9 3,7
Бауыр паштеп 5,4 U
Алма езбеа 0,23 0,12

Си Бальщ турамасы 0,22 0,22
Б ид ай кебеп 8,8 5,6
Курама диета D/Е а) 44,6 4,6 8,8
Бауыр паштеп 24,0 7,6
Бальщ турамасы 6,3 1,2
Б ид ай кебеп 122 36
Курама диета D/Е а) 212 49 64
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3 кесте(жалгасы)

Металл Улп х (мг/кг) г (мг/кг) /?(мг/кг)
Алма езбеа 0,10 0,12
Балык турамасы 0,22 0,12

Сг Б ид ай кебеп 0,021 0,022
Сут унтагы 0,008 0,010
Курама диета D/Е а) 0,046 0,043 0,043

а) [2] карацыз

9 Сынак хаттамасы

Сынак хаттамасында келесшер керсетшу1 тшс:
a) Улгшщ тольщ идентификациясы ушш кажет барльщ аппарат;
b) Осы стандартна сштемелер1мен пайдаланылтан сынак эд1ср
c) ездер1 керсетшген сынак нэтижелер1 мен б1рл1ктер ;
d) Сынаманы ipiKTey куш жэне улпш ipiKTey процедурасы;
e) талдау б1ткен кун;
f) кайталангыштьщ шеп орындалган боп есептеле ме;
g) осы стандартта керсетшмеген немесе мшдетп емес деп карастыр ыл матан, кез- 

келген кактыгыспен эдют1 орындау кезшдеп нэтижеге эсер ететш барлык жумыстьщ 
жайттар.
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А косымшасы
(ацпараттыц)

Зертхана аралык сынацтыц нэтижелер!

Б1рлескен Зерттеу Рэамдерше арналган АО АС басшыльщ нускаулыктарына сэйкес 
багаланган [3]. эдю дэлд1п NMKL [1], [5] белгшещц жэне зертхана аралык; сынакта 
тексершдг Статистикальщ нэтижелер А.1. кестесшде келпршген.

ЕСКЕРТПЕ Бул эдцс никель уинн де 6ipre сыналган. Bipan статистикальщ тексеру нэтижелер! 
канататтандырылматан болгандьщган никель осы стандартна енпзшмеда.

А.1 кестес! — зертхана аралык сынацтыц статистикалык нэтижелер!.

Эле
мен

т

Параметр Улп
Бауыр
паштеп

Алма
езбеа

а)

Балы
К

турам
асы

Бидай 
кебеп а)

Сут
унтагы

а)

Курама
тагам
D/E

РЬ Зертханалар саны 13 12 13 13 12 12
Кдтелш саны 0 0 0 0 3 1

1уател1кт1 жойганнан 
кешнп зертханалар 

саны

13 12 13 13 9 11

Орта мэн х (мг/кг) 0,059 0,27 0,52 0,11 0,025 0,25
Кайталангыштык -  

орта квадратты 
ауытку 8г(мг/кг)

0,03

RSDr (%) - - - - - 13
Кайталангыш шеп г 

(мг/кг)
- - - - - 0,09

Ошмдшк орта 
квадратты ауытку 

Sr( мг/кг)

0,018 0,09 0,10 0,05 0,019 0,05

RSDr (%) 31 34 20 48 74 19
Ошмдшк шеп 0,051 0,26 0,29 0,15 0,052 0,13

RTорвиц параметр! 24 19 18 22 21 20
RXoppaT Индекс! 1,26 1,76 1,13 2,15 3,50 0,95

) Орта концентрация сандьщ аньщтау Oflici шегшен томен ск сн дтн  нэтижелер керсетш тур..
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А.1 кесте (жалгасы)

Эле
мен

т

Cd

Параметр Образец
Бауыр
паштет!

Алма
езбес1

)

Балы
К

турам
асьР

Б ид ай 
кебеп

Сутп
унтак^

Ь(урама
тамак;
D/E}

Зертханалар саны 14 14 14 14 14 13
Кателш саны 2 3 2 3 6 2

Кателшт! жойганнан 
кешнп зертханалар 

саны

12 11 12 11 8 11

Орта мэн х (мг/кг) 0,050 0,001
6

0,21 0,177 0,0020 0,53

Кайталантыштык -  
орта квадратты 
ауытку s^ mt/ kt)

0,09

RSDr (%) - - - - - 16,6
Кайталантыш шеп г 

(мг/кг)
- - - - - 0,24

Ошмдшк орта 
квадратты ауытку 

S r( mt/ kt)

0,005 0,001
1

0,04 0,020 0,0016 0,11

R S D r (% ) 10 69 19 11 80 21
вш мдш к uieri 0,014 0,003

1
0,11 0,056 0,0045 0,31

RTорвиц параметр! 25 42 20 21 47 18
ЮСоррат Индекс! 0,54 1,74 1,05 0,54 7,86 0,97

Орта концентрация сандьщ аньщтау ojici шегшен томен екещцгш нэтижелер керсетш тур..

10



А.1 кесте (жалгасы)
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Элем
ент

Параметр Улп
Бауыр
паштеп

Алма
езбесР

Бальщ
турамас

ы}

Б ид ай 
кебеп

Сутп
унтах'

Курама
тамак
D/E}

Zn Зертханалар саны 14 14 14 14 14 13
Кдтелж саны 3 5 2 2 2 2

Кателкп жойганнан 
кешнп зертханалар саны

11 9 12 12 12 11

Орта мэн х (мг/кг) 8,8 0,70 4,5 71,5 35,0 37,8
Кайталангыштык -  орта 

квадратты ауытку 
8г(мг/кг)

0,7

RSDr (%) - - - - - 1,8
Кайталантыш шей г 

(мг/кг)
- " - 1,9

0н1мд1л1к орта 
квадратты ауытку 

Sr(mt/kt)

0,4 0,04 0,6 4,9 2,8 1,3

RSDr (%) 4,2 6,0 12 6,9 8,0 3,5
0н1мд1л1к шеп 1,0 0,12 1,5 14 7,8 3,7

RTорвиц параметр! 12 17 13 8,4 9,4 9,5
RXoppaT Индекс! 0,35 0,40 0,48 0,81 0,86 0,37

Си Зертханалар саны 14 14 14 14 14 13
Кателк саны 2 2 1 1 1 1

Кателкп жойганнан 
кешнп зертханалар саны

12 12 13 13 13 12

Орта мэн х (мг/кг) 5,4 0,23 0,22 8,8 0,48 44,6
Кайталангыштык -  орта 

квадратты ауытку 
эг(мг/кг)

1,6

RSDr (%) - - - - - 3,6
Кайталангыш шеп г 

(мг/кг)
- - - - - 4,6

©шмдшк орта 
квадратты ауытку 

Sr(mt/kt)

0,4 0,04 0,08 2,0 0,23 3,1

RSDr (%) 7Д 18 35 23 47 6,9
Ошмдшк шеп 1,1 0,12 0,22 5,6 0,63 8,8
RTорвиц параметр! 12 20 20 11 18 9,0

ЮСоррат Индекс! 0,55 0,93 1,87 0,90 2,56 0,77

а) Орта концентрация сандьщ аньщтау ojici шегшен темен екещцгш нэтижелер керсетш тур..
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А.1 кесте (жалгасы)

Элемен Параметр Улп
т Бауыр

паштет1
Балык
турама

сы

Б ид ай 
кебеп

Сут а) Куфама 
тагам D/E

Fe Зертханалар саны 14 14 14 14 13
Кателж саны 1 3 2 1 1

Кателк-п жойганнан 
кешнп зертханалар 

саны

13 11 12 13 12

Орта мэн х (мг/кг) 24,0 6,3 122 1,7 212
Кайталантыштык -  

орта квадратты 
ауытку 8г(мг/кг)

18

RSDr (%) - - - - 8,2
Кайталантыш шеп г 

(мг/кг)
- - - - 49

©шмдшктщ орта 
квадратты ауытку 

Sr(mt/kt)

2,7 0,4 13 0,61 23

RSDr (%) 11 7,0 11 35 11
Ошмдшк uieri 7,6 1,2 36 1,7 64

RTорвиц параметр! 10 12 7,7 15 7,4
ЮСоррат Индекс! 1,15 0,57 1,46 2,33 1,48

Сг Зертханалар саны 6 6 6 6 6
Ьуателш саны 1 1 1 1 1

Кател1кт! жойганнан 
кешнп зертханалар 

саны

5 5 5 5 5

Орта мэн х (мг/кг) 0,037 0,10 0,22 0,021 0,008
Кайталангыштык -  

орта квадратты 
ауытку 8г(мг/кг)

RSDr (%) - - - - -
Кайталангыш uieri г 

(мг/кг)
- - - - -

©шмдшктщ орта 
квадратты ауыткуы 

Sr(mt/kt)

0,023 0,04 0,04 0,008 0,004

RSDr (%) 62 42 21 38 48
Он1мд1л1к uieri 0,064 0,12 0,12 0,022 0,010

RTорвиц параметр! 27 19 28 18 27
ЮСоррат Индекс! 2,34 1,87 1,01 1,30 1,45

а) Орта концентрация сандьщ аньщтау ojici шегшен темен ск сн дтн  нэтижелер керсетш тур..
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Зертхана аральщ сынаудьщ сертификатталган стандартты улг'леР'н талдау 
нэтижелер1 А.2. кестесшде келАршген. Кдтел1к"п жойганнан кейшп калган зертханалар 
саны «п» деп белгшенедг Миллиграмдагы барльщ нэтижелер киллограммга тен. D жэне Е 
курама диетасына арналган куэлжте керсетшген мэндер [2] караныз.

А.2 кесте -  Z-багалау табылган мэндердщ куэлжте керсетшген мэндерге
катынасы

Металл Курамдас
тамак;

Табылган 
орта мэн

п Sr Куэлште 
керсетшген 

орта мэн

п Sr Z-балл
а)

РЬ D 0,212 13 0,039 0,218 11 0,019 - 0,5
Е 0,280 11 0,050 0,273 10 0,024 0,4

Cd D 0,506 12 0,055 0,478 11 0,039 1,4
Е 0,550 11 0,149 0,536 13 0,051 0,3

Zn D 36,6 12 1,3 37,2 9 4,0 - 0,4
Е 39,1 11 1,4 39,5 8 4,0 - о,з

Си D 41,4 13 4,2 40,8 9 1,2 0,5
Е 47,8 12 5,2 46,5 9 1,8 0,2

Fe D 197 13 24 198,9 8 19,8 - 0,2
Е 228 12 20 215,6 8 20,2 1,4

Cr D 0,033 5 0,011 0,036 6 0,013 - 0,4
Е 0,059 5 0,018 0,061 6 0,021 - 0,2

а) Z- NMKL Процедурасына сэйкес бага № 9 [4]
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Э0Ж  620.2 МСЖ 67.050

Туйш сездер: Тамак; ешмдерц реактивтер, аппаратура жэне курылгылар,
процедура, есептеу, дэлдж, сынак; хаттамасы, зертхана аральщ сынак; нэтижелер1
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Ескертулер уиЧн
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НАЦИОНАЛЬНЫЙ СТАНДАРТ РЕСПУБЛИКИ КАЗАХСТАН

ПИЩ ЕВЫЕ ПРОДУКТЫ
ОПРЕДЕЛЕНИЕ ТРАССИРУЮ Щ ИХ ЭЛЕМЕНТОВ 

ОПРЕДЕЛЕНИЕ СОДЕРЖАНИЯ СВИНЦА, КАДМИЯ, ЦИНКА, МЕДИ, ЖЕЛЕЗА  
И ХРОМА СПЕКТРОМЕТРИЧЕСКИМ МЕТОДОМ АТОМНОЙ АБСОРБЦИИ

ПОСЛЕ СУХОГО ОЗОЛЕНИЯ
Дата введения 2014.07.01

1 Область применения

Настоящий стандарт устанавливает метод определения свинца, кадмия, цинка, меди, 
железа и хрома в пищевых продуктах спектрометрическим методом атомной абсорбции 
после сухого озоления при 450 °С.

Метод применяется для анализа различных типов пищевых продуктов включающих 
составную пищу, крупы, рыбу, фрукты, печень и молоко.

2 Нормативные ссылки

Для применения настоящего стандарта необходимы следующие ссылочные 
документы.

EN 13804:2013 Foodstuffs -  Determination o f elements and their chemical species -  
General considerations and specific requirements (Продукты пищевые. Определение 
элементов и их химические соединения. Общие положения и специальные требования).

ПРИМЕЧАНИЕ При пользовании настоящим стандартом целесообразно проверить действие 
ссылочных стандартов по ежегодно издаваемому информационному указателю «Нормативные документы 
по стандартизации» по состоянию на текущий год и соответствующим ежемесячно издаваемым 
информационным указателям, опубликованным в текущем году. Если ссылочный документ заменен 
(изменен), то при пользовании настоящим стандартом следует руководствоваться замененным 
(измененным) документом. Если ссылочный документ отменен без замены, то положение, в котором дана 
ссылка на него, применяется в части, не затрагивающей эту ссылку.

3 Сущность метода

Пробы подвергаются сухому озолению при температуре 450 °С при постепенном 
увеличении температуры. Зола растворяется в соляной кислоте, и полученный раствор 
выпаривают досуха. Конечный остаток снова растворяют в азотной кислоте с (0,1 моль/л), 
и содержание металлов определяется процедурами пламенной атомно-абсорбционной 
спектрометрии или атомно-абсорбционной спектрометрии с графитовой печью.

ПРИМЕЧАНИЕ Использование настоящего стандарта может включать опасные материалы, 
операции и оборудования. Настоящий стандарт не претендует на полноту описания всех проблем 
безопасности, связанных с его использованием. Создание надлежащей безопасности и охраны здоровья, а 
также определение применимости регламентов до начала использования является ответственностью 
пользователя настоящим стандартом.

Издание официальное
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4 Реактивы

4.1 Общие положения

Концентрация микроэлементов в используемых реактивах и воде должна быть 
достаточно низкой, чтобы не влиять на результаты определения.

4.2 Соляная кислота, не менее 37 % (по массе), имеющая плотность
р  (HCI) = 1 190 мг/мл.

4.2.1 Соляная кислота, с (6 моль/л). Разбавить 500 мл концентрированной соляной 
кислоты (4.2) водой до 1 000 мл.

4.3 Азотная кислота, не менее 65 % (по массе), имеющая плотность
р  (H N O 3 ) = 1 400 мг/мл.

4.3.1 Азотная кислота, с (0,1 моль/л). Развести 7 мл концентрированной азотной 
кислоты (4.3) водой до 1 000 мл.

4.4 Стандартные растворы

ПРИМЕЧАНИЕ Стандартные растворы для Pb, Cd, Zn, Си и Fe могут быть приготовлены из металлов 
или их солей. Стандартные растворы также могут быть в продаже. Необходимо использовать 
сертифицированные стандартные растворы. Следующие получения стандартных растворов приведены в
качестве примера.

4.4.1 Стандартный раствор свинца. 1 000 мг/л. Растворить 1 000 мгРЬ в 7 мл азотной 
кислоты (4.3) в мерной колбе вместимостью 1 л. Довести водой до метки.

4.4.2 Стандартный раствор кадмия. 1 000 мг/л. Растворить 1 000 мг Cd в 14 мл воды 
плюс 7 мл азотной кислоты (4.3) в мерной колбе вместимостью 1 л. Довести водой до 
метки.

4.4.3 Стандартный раствор хрома. 1 000 мг/л. Растворить 3 735 мг К2СЮ4 в 7 мл 
азотной кислоты (4.3) в мерной колбе вместимостью 1 л. Довести водой до метки.

4.4.4 Стандартный раствор цинка. 1 000 мг/л. Растворить 1 000 мг Zn в 14 мл воды 
плюс 7 мл азотной кислоты (4.3) в мерной колбе вместимостью 1 л. Довести водой до 
метки.

4.4.5 Стандартный раствор меди. 1 000 мг/л. Растворить 1 000 мг Си в 7 мл азотной 
кислоты (4.3) в мерной колбе вместимостью 1 л. Довести водой до метки.

4.4.6 Стандартный раствор железа. 1 000 мг/л. Растворить 1 000 мг Fe в 14 мл воды 
плюс 7 мл азотной кислоты (4.3) в мерной колбе вместимостью 1 л. Довести водой до 
метки.

4.5 Калибровочные растворы

4.5.1 Для анализа с графитовой печью
Разбавить стандартные растворы по 4.4.1,4.4.2, 4.4.3 азотной кислотой с (0,1 моль/л)

(4.3.1) для получения целого ряда рабочих стандартных растворов, охватывающих 
линейный диапазон концентраций определяемого элемента.

4.5.2 Рабочие стандартные растворы для пламенного метода анализа
Разбавить стандартные растворы по 4.4.4, 4.4.5, 4.4.6 азотной кислотой с (0,1 моль/л)

(4.3.1) для получения целого ряда рабочих стандартных растворов, охватывающих 
линейный диапазон концентраций определяемого элемента.
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5 Аппаратура

5.1 Общие положения

Все стеклянные изделия и изделия из пластмассы должны быть тщательно очищены 
и промыты в соответствии с процедурой, описанной в EN 13804.

5.2 Атомно-абсорбционный спектрометр, с корректором фонового поглощения, 
поставляемый с графитовой печью/автоматическим пробоотборником, горелками для 
пламенного анализа и соответствующим газоснабжением.

5.3 Элементные специальные лампы, например, лампы с полым катодом, для всех 
анализируемых элементов.

5.4 Печь, программируемая, с термостатом, способным поддерживать (450 ± 25) °С. 
Если используется непрограммируемая печь, требуется отдельное устройство 
предварительного озоления (см. 5.5 до 5.9).

5.5 Нагревательная плита, со ступенчатым регулированием нагрева, до 300 °С.
5.6 Лампа, ИК-250 Вт, крепится к штативу таким образом, что позволяет 

регулировать расстояние до платформы.
5.7 Керамические платформы, например, пластина осушителя на низкой подставке, с 

диаметром, соответствующим нагревательной плите.
5.8 Стеклянная емкость, например кристаллизатор, диаметром 185 мм, высотой 

100 мм.
5.9 Промывная склянка, содержащая серную кислоту для очистки воздуха.

ПРИМЕЧАНИЕ Допускается использовать аппаратуру, мерную посуду, реактивы, имеющие 
аналогичные метрологические характеристики или выше. Применяемые средства измерений подлежат 
испытаниям с целью утверждения типа или метрологической аттестации, поверки средств измерений и 
внесению в реестр Республики Казахстан в соответствии с законодательством в области обеспечения 
единства измерений.

5.10 Платиновые или кварцевые тигли, от 50 мл до 75 мл.
Особое внимание должно быть уделено кристаллизаторам. Кварцевые тигли должны 

храниться в смеси концентрированной азотной кислоты и воды (1 плюс 9 частей по 
объему), затем перед использованием промывают деионизированной водой. При 
необходимости, перед использованием, эти тигли должны быть вскипячены с кислотой. 
Платиновые тигли перед использованием должны быть нагреты до красного каления и 
затем прокипячены с кислотой.

5.11 Пластиковые бутылки, с герметичными пробками, 100 мл.

6 Подготовка и проведение испытаний

6.1 Предварительная обработка
Гомогенизировать пробу в соответствии с рекомендациями в EN 13804.

6.2 Сухое озоление
Взвесить подходящее количество пробы (от 10 г до 20 г) в тигель, с точностью до 

10 мг, в зависимости от типа пробы. Продолжить в зависимости от типа печи.

ПРИМЕЧАНИЕ Вспомогательные средства прокаливания могут быть использованы и проверены
отдельными лабораториями.

3
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6.2.1 Сушка и озоление в программируемой печи: Поместить тигель с
анализируемой пробой в печь при начальной температуре не выше 100 °С. Увеличить 
температуру до 450 °С с максимальной скоростью нагрева 50 °С/ч. Дать пробе постоять 
при температуре 450 °С. Если существует риск сильного кипения, убедиться, что 
температура сушки/времени достаточно низка/длительна. Продолжить в соответствии с 
6.2.3.

6.2.2 Сушка и озоление в непрограммируемой печи с термостатом и устройством для 
сушки/предварительного озоления (плита с керамической платформой и стеклянной 
крышкой, ПК лампа, промывная склянка с серной кислотой для очистки воздуха) 
(См. Рисунок 1):

ПРИМЕЧАНИЕ Программируемые печи являются предпочтительными.

1 -  Инфракрасная лампа, 2 -  Воздух, 3 -  Кристаллизатор, 4 -  Керамическая платформа,
5 -  Нагревательная плита

Рисунок 1 - Устройство для предварительного озоления проб

Поместить тигель с анализируемой пробой, накрытый стеклянной крышкой, на 
керамическую платформу н дать очищенному воздуху пройти через стеклянную трубку к 
пробе. Поместить ИК лампу на расстоянии от 30 см до 40 см от пробы и нагреть 
платформу до температуры 100 °С. Уменьшить расстояние и продолжить сушку до тех 
пор, пока проба может считаться сухой. Затем лампа должна быть опущена на крышку.

Подвергнуть предварительному озолению пробу путем медленного и поэтапного 
повышения температуры инфракрасной лампой и нагревательной плитой. Конечная 
температура на керамической платформе должна быть 300 °С. Время, необходимое для 
предварительного озоления, сильно варьирует в зависимости от типа пробы.

Поместить тигель в печь при температуре от 200 °С до 250 °С и медленно повышать 
температуру до 450 °С со скоростью нагрева не более 50 °С/час. Дать пробе постоять в 
течение 10 часов.

4
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6.2.3 Растворение золы пробы
Взять тигель из печи и дать ему остыть. Увлажнить золу от 1 мл до 3 мл воды и 

выпаривать на водяной бане или горячей плите. Поместить тигель снова в печь при 
температуре не более 200 °С и постепенно повышать температуру до 450 °С. Продолжить 
озоление при 450 °С в течение 1 - 2  часов или более. Повторить эту процедуру до полного 
сгорания пробы, т.е. зола должна быть белого/серого цвета или слегка окрашена 
(количество необходимых повторных нагреваний сильно варьируется в зависимости от 
типа пробы). Добавить 5 мл соляной кислоты (4.2.1) в тигель, убедившись, что вся зола 
вступает в контакт с кислотой. Выпарить кислоту на водяной бане или нагревательной 
плите. Растворить осадок в точном объеме (от 10,0 мл до 30,0 мл) азотной кислоты (4.3.1). 
Осторожно взболтать тигель, так чтобы вся зола вступала в контакт с кислотой. Закрыть 
часовым стеклом и оставить пробу на 1 -  2 часа. Затем тщательно перемешать раствор в 
тигле перемешивающим стержнем и переместить содержимое в пластиковую бутылку.

ПРИМЕЧАНИЕ Пробы с очень высоким содержанием жиров и/или сахара следует подвергать 
озолению с большой осторожностью. В противном случае жирные пробы могут легко самовозгореться. 
Пробы, богатые сахаром, имеют тенденцию расширяться во время озоления и могут быть потеряны. Затем 
рекомендуется процедура предварительного озоления согласно 6.2.2.

6.3 Атомная абсорбционная спектрометрия (ААС)

6.3.1 Общие положения
Используемый метод -  пламенной или графитовой печи -  определяется 

концентрацией анализируемого элемента. По возможности, следует использовать 
пламенную ААС, так как этот метод менее чувствителен к помехам, чем графитовая ААС. 
Определение Pb, Cd и Сг в пищевых продуктах, как правило, требует ААС графитовой 
печью.

Zn, Си и Fe может в большинстве продуктов питания может определяться пламенной 
ААС. Примеры соответствующих для каждого элемента длин волн, программ газовых 
смесей/температуры и других инструментальных параметров, могут быть найдены в 
руководстве, прилагаемом к прибору. Корректор фонового поглощения всегда должен 
быть использована, когда определяется Сг, если не доказано, что требуется иное. При 
необходимости, растворы пробы должны быть разбавлены азотной кислотой 
с(0,1моль/л) (4.3.1).

6.3.2 Пламенный метод ААС, (ПААС)
Содержание металлов в пробах получается из градуировочных кривых, построенных 

как минимум по трем концентрациям рабочих стандартных растворов.

Таблица 1 иллюстрирует инструментальные параметры для пламенного ААС.

Таблица 1 -  Инструментальные параметры для пламенной ААС печи

Металл Пламя Длина волны, нм
Zn Воздушно-ацетиленовое, окисляющее 213,9
Си -  » - 324,7
Fe Ацетилено-оксид азота 248,3

6.3.3 Атомная абсорбционная спектрометрия с графитовой печью (ГПААС)
Метод добавления всегда должен быть использован, если не доказано, что требуется 

иное. Крайне важно, чтобы измерения проводились в линейном диапазоне концентраций с

5
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использованием метода сложения. Измерения предпочтительнее выполняются по 
площади пика, чем по высоте пика. В Таблице 2 приведены примеры инструментальных 
параметров, применимых к инструменту Perkin Elmer/HGA 5004 Температурная 
программа для озоления и распыления должна быть оптимизирована для каждой матрицы.

Таблица 2 -  Инструментальные параметры для ААС с графитовой печью

Металл Длина
волны,

нм

Параметр Шаг
1

Шаг
2

Шаг
3

Шаг 4 Объем
образца,

мкл

Графитовая
трубка

Темп., °С 130 450 1900 2500
РЬ 283,3 Рампа, с 10 15 0 2 20 Львова

Выдержка, с 30 10 4 2
Темп., °С 130 350 1200 2500

Cd 228,8 Рампа, с 10 15 0 2 10 Львова
Выдержка, с 30 10 4 2

Темп., °С 130 1200 2300 2700 Пироли-Сг 357,9 Рампа, с 1 10 0 2 20
Выдержка, с 19 10 2 3 тическая

ПРИМЕЧАНИЕ Матричные модификаторы могут быть использованы и проверены отдельными 
лабораториями. При определении свинца и кадмия в 4.7 см. EN 14083:2003.

7 Расчет

7.1 Общие положения
Измерить площадь пика при использовании ГПААС, для газопламенной ААС 

использовать устойчивый сигнал состояния. Построить градуировочную кривую и 
определить концентрацию элемента по кривой. Рассчитать содержание, w, в виде 
массовой доли определяемого элемента, в миллиграммах на килограмм массы пробы, по 
формуле (1):

(а — b) х  V
w = ---------------- ,т

где w -  концентрация в пробе, в миллиграммах на килограмм; 
а -  концентрация в растворах пробы, в миллиграммах на литр; 
b -  средняя концентрация в холостых растворах, в миллиграммах на литр; 
V- объем раствора пробы, в миллилитрах; 
т -  масса пробы, в граммах.

(1)

Если (а - Ь) ниже, чем предел обнаружения в растворе пробы (см. 7.2), заменить 
(а - Ь) значением предела обнаружения в растворе пробы для вычисления предела 
обнаружения в пробе.

Если проба была разбавлена, учесть коэффициент разбавления.

7.2 Оценка обнаружения и ограничения количества
Обнаружение и ограничения количества должны быть оценены для каждого 

элемента в соответствии с EN 13804, с учетом стандартного отклонения (SD), найденного 
в долгосрочной оценке (см. EN 13804).

___1 ’ Perkin Elmer / HGA 500 является торговым названием товара, поставляемым Perkin Elmer
Corporation, 761, Мэйн Авеню, Норвол, СТ 06889-0226 США. Настоящая информация приведена для
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удобства пользователей стандартом и не означает требование CEN.

8 Точность

8.1 Общие положения
Подробная информация о межлабораторном испытании точности метода приведены 

в Приложении А. Значения, связанные с этим межлабораторным испытанием, не могут 
быть применимы к диапазонам концентраций и матриц, кроме указанных.

8.2 Повторяемость (сходимость)
Абсолютная разница между двумя независимыми результатами единичного 

испытания, полученными одним и тем же методом на идентичном испытуемом материале 
в той же лаборатории одним и тем же оператором с использованием того же оборудования 
в течение короткого промежутка времени, может не более, чем в 5 % случаев, превышать 
предел повторяемости г, приведенный в Таблице 3.

8.3 Воспроизводимость
Абсолютная разница между двумя результатами единичного испытания, 

полученного одним и тем же методом на идентичном испытуемом материале в разных 
лабораториях разными операторами на разном оборудовании, может не более, чем в 5 % 
случаев, превышать предел воспроизводимости R, приведенный в Таблице 3.

Таблица 3 -  Средние значения, пределы повторяемости и воспроизводимости

Металл Образец х (мг/кг) г (мг/кг) R (мг/кг)
Паштет из печени 0,059 0,051

Ph Яблочное пюре 0,27 0,26
Рыбный фарш 0,52 0,29
Составная диета D/Е а) 0,25 0,09 0,13
Паштет из печени 0,050 0,014

ПА Рыбный фарш 0,21 0,11L/Q Пшеничные отруби 0,177 0,056
Составная диета D/Е а) 0,53 0,24 0,31
Паштет из печени 8,8 1,0
Яблочное пюре 0,70 0,12

7« Рыбный фарш 4,5 1,5ZjLI Пшеничные отруби 71,5 14
Молочный порошок 35,0 7,8
Составная диета D/Е а) 37,8 1,9 3,7
Паштет из печени 5,4 1,1
Яблочное пюре 0,23 0,12

Си Рыбный фарш 0,22 0,22
Пшеничные отруби 8,8 5,6
Составная диета D/Е а) 44,6 4,6 8,8
Паштет из печени 24,0 7,6
Рыбный фарш 6,3 1,2ге Пшеничные отруби 122 36
Составная диета D/Е а) 212 49 64

7
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Таблица 3 (продолжение)

Металл Образец х (мг/кг) г (мг/кг) R  (мг/кг)
Яблочное пюре 0,10 0,12
Рыбный фарш 0,22 0,12

Сг Пшеничные отруби 0,021 0,022
Молочный порошок 0,008 0,010
Составная диета D/Е а) 0,046 0,043 0,043

а)См. [2]

9 Протокол испытаний

В протоколе испытаний должно быть указано следующее:
a) вся информация, необходимая для полной идентификации образца;
b) использованный метод испытания со ссылкой на настоящий стандарт;
c) результаты испытаний и единицы, в которых они указаны;
d) дата отбора проб и процедура отбора образцов;
e) дата, когда анализ был закончен;
f) является ли требование предела повторяемости выполненным;
g) все рабочие подробности, не указанные в настоящем стандарте или 

рассматриваемые как необязательные, вместе с деталями любых инцидентов, 
произошедших при выполнении метода, которые могли бы повлиять на результат (- ы).
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Приложение А
(информационное)

Результаты межлабораторных испытаний

Точность метода была установлена NMKL [1], [5] и была проверена в
межлабораторных испытаниях, оцененных в соответствии с Руководящими указаниями 
АО АС для Совместных Процедур Исследования [3]. Статистические результаты 
приведены в Таблице А. 1.

ПРИМЕЧАНИЕ Метод был совместно испытан и для никеля. Однако результаты статистической 
проверки были засчитаны не вполне удовлетворительными, и никель поэтому не был включен в настоящий 
стандарт.

Таблица А.1 - Статистические результаты межлабораторных испытаний

Эле
мен

т

РЬ

Параметр Образец
Паштет

из
печени

Яблоч
ное

а)пюре J

Рыбн
ый

фарш

Пшенич
ные

отруби а)

Молоч 
ный 

порош 
ок а)

Составн 
ая пища 

D/E

Число лабораторий 13 12 13 13 12 12
Количество промахов 0 0 0 0 3 1

Число лабораторий 
после исключения 

промахов

13 12 13 13 9 11

Среднее значение х 
(мг/кг)

0,059 0,27 0,52 0,11 0,025 0,25

Повторяемость -  
среднеквадратическое 
отклонение sr (мг/кг)

0,03

RSDr (%) - - - - - 13
Предел

повторяемости г 
(мг/кг)

0,09

Воспроизводимость -  
среднеквадратическое 
отклонение Sr (мг/кг)

0,018 0,09 0,10 0,05 0,019 0,05

R SD r (%) 31 34 20 48 74 19
Предел

воспроизводимости
0,051 0,26 0,29 0,15 0,052 0,13

Параметр R Горвица 24 19 18 22 21 20
Индекс R Хоррата 1,26 1,76 1,13 2,15 3,50 0,95

л Результаты показывают, что средняя концентрация ниже предела количественного определения 
метода.
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Таблица А.1 (продолжение)

Эле
мен

т

Параметр Образец
Паштет

из
печени

Яблоч
ное

пюре а)

Рыбн
ый

фарш

Пшенич
ные

отруби

Молоч 
ный 

порош 
ок ^

Составн 
ая пища

D/E

Cd Число лабораторий 14 14 14 14 14 13
Количество промахов 2 3 2 3 6 2

Число лабораторий 
после исключения 

промахов

12 11 12 11 8 11

Среднее значение х 
(мг/кг)

0,050 0,0016 0,21 0,177 0,0020 0,53

Повторяемость -  
среднеквадратическое 
отклонение Sr (мг/кг)

0,09

RSDr (%) - - - - - 16,6
Предел повторяемости 

г (мг/кг)
" - - - - 0,24

Воспроизводимость -  
среднеквадратическое 
отклонение Sr ( м г / к г )

0,005 0,0011 0,04 0,020 0,0016 0,11

RSDr (%) 10 69 19 11 80 21
Предел

воспроизводимости
0,014 0,0031 0,11 0,056 0,0045 0,31

Параметр R Горвица 25 42 20 21 47 18
Индекс R Хоррата 0,54 1,74 1,05 0,54 7,86 0,97

а) Результаты показывают, что средняя концентрация ниже предела количественного определения 
метода.

1 0
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Таблица А.1 (продолжение)

Элем
ент

Параметр Образец
Паштет

из
печени

Яблоч
ное

пюре

Рыбн
ый

фарш

Пшени
чные

отруби

Молоч
ный

порошо
к

Состав
ная

пища
D/E

Zn Число лабораторий 14 14 14 14 14 13
Количество промахов 3 5 2 2 2 2

Число лабораторий 
после исключения 

промахов

11 9 12 12 12 11

Среднее значение х 
(мг/кг)

8,8 0,70 4,5 71,5 35,0 37,8

Повторяемость -  
среднеквадратическое 
отклонение sr (мг/кг)

0,7

RSDr (%) - - - - - 1,8
Предел повторяемости г 

(мг/кг)
- - - - - 1,9

Воспроизводимость -  
среднеквадратическое 
отклонение Sr (мг/кг)

0,4 0,04 0,6 4,9 2,8 1,3

RSDr (%) 4,2 6,0 12 6,9 8,0 3,5
Предел

воспроизводимости
1,0 0,12 1,5 14 7,8 3,7

Параметр R Горвица 12 17 13 8,4 9,4 9,5
Индекс R Хоррата 0,35 0,40 0,48 0,81 0,86 0,37

11



СТ РК EN 14082-2013
Таблица А.1 (продолжение)

Элем
ент

Параметр Образец
Паштет

из
печени

Яблоч
ное

пюре

Рыбн
ый

фарш

Пшенич
ные

отруби

Молочный 
порошок а)

Составн 
ая пища 

D/E
Си Число лабораторий 14 14 14 14 14 13

Количество
промахов

2 2 1 1 1 1

Число лабораторий 
после исключения 

промахов

12 12 13 13 13 12

Среднее значение х 
(мг/кг)

5,4 0,23 0,22 8,8 0,48 44,6

Повторяемость -  
среднеквадратичес­
кое отклонение sr 

(мг/кг)

1,6

RSDr (%) - - - - - 3,6
Предел

повторяемости г 
(мг/кг)

4,6

Воспроизводимость 
срежнеквадратичес- 
кое отклонение S r 

(мг/кг)

0,4 0,04 0,08 2,0 0,23 ЗД

RSDr (%) 7,1 18 35 23 47 6,9
Предел

воспроизводимости
1Д 0,12 0,22 5,6 0,63 8,8

Параметр R Горвица 12 20 20 11 18 9,0
Индекс R Хоррата 0,55 0,93 1,87 0,90 2,56 0,77

а) Результаты показывают, что средняя концентрация ниже предела количественного определения 
метода.
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Таблица А.1 (продолжение)

Эдеме
нт

Параметр Образец
Паштет

из
печени

Рыбный
фарш

Пшеничные
отруби

Молочный 
порошок а)

Составная 
пища D/E

Fe Число лабораторий 14 14 14 14 13
Количество

промахов
1 3 2 1 1

Число лабораторий 
после исключения 

промахов

13 11 12 13 12

Среднее значение х 
(мг/кг)

24,0 6,3 122 1,7 212

Повторяемость -  
среднеквадратичес­
кое отклонение Sr 

(мг/кг)

18

RSDr (%) - - - - 8,2
Предел

повторяемости г 
(мг/кг)

49

Воспроизводимость 
среднеквадратичес­
кое отклонение Sr 

(мг/кг)

2,7 0,4 13 0,61 23

RSDr (%) 11 7,0 11 35 11
Предел

воспроизводимости
7,6 1,2 36 1,7 64

Параметр R Горвица 10 12 7,7 15 7,4
Индекс R Хоррата 1,15 0,57 1,46 2,33 1,48

а) Результаты показывают, что средняя концентрация ниже предела количественного определения 
метода.
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Таблица А.1 (продолжение)

Элем
ент

Параметр Образец
Паштет

из
печени ^

Яблочн
ое

пюре

Рыбн
ый

фарш

Пшени
чные

отруби

Молочн
ый

порошок

Составн 
ая пища 

D/E
Сг Число лабораторий 6 6 6 6 6 6

Количество
промахов

1 1 1 1 1 1

Число лабораторий 
после исключения 

промахов

5 5 5 5 5 5

Среднее значение х 
(мг/кг)

0,037 0,10 0,22 0,021 0,008 0,046

Повторяемость -  
среднеквадратичес­
кое отклонение sr 

(мг/кг)

0,015

RSDr (%) - - - - - 34
Предел

повторяемости г 
(мг/кг)

0,043

Воспроизводимость 
среднеквадратичес­
кое отклонение Sr 

(мг/кг)

0,023 0,04 0,04 0,008 0,004 0,015

RSDr (%) 62 42 21 38 48 34
Предел

воспроизводимости
0,064 0,12 0,12 0,022 0,010 0,043

Параметр R Горвица 27 19 28 18 27 26
Индекс R Хоррата 2,34 1,87 1,01 1,30 1,45 1,32

а) Результаты показывают, что средняя концентрация ниже предела количественного определения 
метода.__________________________________________________________________________

Результаты анализа сертифицированных стандартных образцов в межлабораторном 
испытании приведены в Таблице А.2. Количество лабораторий, оставшихся после 
удаления промахов, отображается «п». Все результаты в миллиграммах на килограмм. 
Значения, указанные в свидетельстве, для двух составных диет D и Е см. [2].
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Таблица А.2 -  Z-оценка найденных значений по отношению к значениям, 
указанным в свидетельстве

Металл Составная
пища

Найденное
среднее

значение

п Sr Среднее 
значение, 

указанное, в 
свидетельстве

п Sr Z-
балл а)

РЬ D 0,212 13 0,039 0,218 11 0,019 -0,5
Е 0,280 11 0,050 0,273 10 0,024 0,4

Cd D 0,506 12 0,055 0,478 11 0,039 1,4
Е 0,550 11 0,149 0,536 13 0,051 о,з

Zn D 36,6 12 1,3 37,2 9 4,0 -0,4
Е 39,1 11 1,4 39,5 8 4,0 -о,з

Си D 41,4 13 4,2 40,8 9 1,2 0,5
Е 47,8 12 5,2 46,5 9 1,8 0,2

Fe D 197 13 24 198,9 8 19,8 -0 ,2
Е 228 12 20 215,6 8 20,2 1,4

Cr D 0,033 5 0,011 0,036 6 0,013 -0,4
Е 0,059 5 0,018 0,061 6 0,021 -0 ,2

а) Z-оценка согласно NMKL Процедуре № 9 [4]
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