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цыыщылдыгын аныкдау) хальщаральщ стандартымен б1рдей.

ISO/TS 22113-2012 хальщаральщ стандартын ISO /ТС 34 Тамац внгмдерг техникальщ 
комитет/, SC 5, Сут жэне сут внгмдерг iuixi комитет! жэне Халыцаралыц сут 
онд1руштертщ федерациясы (IDF) эз!рледь

Агылшын тшнен аударылган (еп).
«Нормативтш с!лтемелер» бел!м!нде жэне стандарттьщ мэтшшде хальщаральщ

стандарттар езектенд1ршген.
Непзшде осы улттьщ стандарт дайындалган жэне сштемелер бершген хальщаральщ 

стандартыньщ ресми данасы Б1рыцгай нормативпк техникальщ кужаттардыц мемлекетпк 
корында бар.

Сэйкеспк дэрежес! -  б1рдей (ШТ).

5 АЛЕАШ РЕТ ЕНГ131ЛД1

Осы стандартгщ енгЫлетгн взгергстер ту рал ы ацпарат жыл сайын гиыгарылатын 
«Стандарттау эгсонигдегл нормативтгк цужаттар» ацпараттыц сглтемесгне, ал 
взгергстер мен тузетулердгц мэтгнг ай сайын басып гиыгарылатын «¥лттыц 
стандарттар» агргараттыц сытеместе жарияланады. Осы стандарт гулйта щралган 
(ауыстырылган) немесе жойылган жагдайда, muicmi хабарлама ай сайын гиыгарылатын 
«¥лттыц стандарттар» агргараттыц сттеместе жарияланады

Осы стандарт Казакстан Республикасы Индустрия жэне жаца технологиялар 
министрлш Техникальщ реттеу жэне метрология комитетшщ руксатынсыз ресми 
басылым ретшде тольщтай немесе белшектел!п басылып шыгарьша, кебейт!ле жэне 
таратыла алмайды

4 Б1Р1НШ1 ТЕКСЕРУ MEP3IMI 
ТЕКСЕРУ КЕЗЕНДЫПГ1

2020 жыл 
5 жыл

II



ЦР СТ ISO/TS 22113-2013
Машины

Kipicne IV
1 Колдану саласы 1
2 Принцип 1
3 Реагенттер 1
4 Куралдар 3
5 Сынамаларды сурыптау 4
6 Сынак улплерш дайындау 4
7 Процедура 5
8 Нэтижелерд1 есептеу жэне беру 6
9 Дэлдк 6
10 Сынак хаттамасы 7

А косымшасы (ацпараттыц) Майды белу ушш тубалардьщ модельдер1 8
В косымшасы (<ацпараттыц) Майды ерНтантц 6ip квлемшде б1рнеше улпш 9 
жуйел1 титрлеу ушш тшгпк курылгы
С косымшасы (ацпараттыц) Титрлеу процедурасын аякдау ушш бастапкы 10 
майдьщ улплерш жумыс ушш дайындау жэне енпзу бойынша нускау 
D косымшасы (ацпараттыц) Зертханааралык тэж1рибе 13
Библиография 14

III



к;р СТ ISO/TS 22113-2013

Kipicne

Осы стандарт непзделген хальщаральщ стандарт ISO 22113-2012 «Сут жэне сут 
ешмдер1 -  Титрленетш кышкылдыкты аньщтау» стандартын кайта карастыру болып 
табылады.

ISO 22113-2012 ISO /ТС 34 Тамак; ешмдер1 техникальщ комитет!, SC 5, Сут жэне сут 
ешмдер1 in iK i комитет! жэне Хальщаральщ сут ещррушшершщ федерациясы (IDF) 
эз!рледь

IDF (Хальщаральщ сут енд!рушшер!тн федерациясы) барльщ элемде сут 
енд!руш!лерд!ц секторын камтитын коммерцияльщ емес уйым болып табылады. IDF 
курамына эр муше-елден улттьщ комитеттер, сонымен к;атар, IDF-пен ынтымактастьщ 
туралы ресми келюм жасаган сут ещцрунплердщ аймакдъщ ассоциациялары юредь IDF 
барльщ мушелер! сэйкес техникальщ жумыстарды орындап, IDF туракты комитеттершщ 
курамында болуга кукылы. IDF жэне ISO сут пен сут ешмдер! y n iiH  сараптаманьщ жэне 
сынама сурыптаудьщ стандартты эд! стерт эз1рлеу мэселелер! бойынша ынтымактасады.

Осы стандартта керсетшген басшыльщ нускаулар сут майыньщ титрленетш 
кынщылдыгын аньщтаудыц эдюше таралады. Эдю майдыц 4%-дан 6%-га дешн массальщ 
улесш алу y n i iH  араластырган жагдайда майдыц кез келген мелшер! бар шик! суттен, 
зарарсыздандырылган суттен, кшегейден алынган сут майына кдлданылады.

Бул эдю щлшкыл cyni ешмдерге жэне бактерияльщ жэне ферментативтт жугуга 
ушыраган сугке кдлданылмайды.

Титрлеу процедурасы, сондай-ак;, кейб1р баск;а сут ешмдершен бел!нген майларга 
колданыла алады.

Осы стандарт курамында кушне бестен б1рнеше жузге дешн сынамасы бар сынак; 
улгшердщ топтамасына арналган.
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КАЗАХСТАН РЕСПУБЛИКАСЫНЫЦ УЛТТЬЩ СТАНДАРТЫ__________

CYT ЖЭНЕ CYT 0НШ ДЕР1

Сут майыныц титрленетш кыпщылдыгын аныцтау

ЕнНзшген куш 2015-01-01

1 К^олдану саласы
Осы стандарт сут майыныц титрленетш кышкылдыгын аныкдаудыц таралган эдюш 

белплейдп Эдю:
a) шии суттен;
b) зарарсыздандырылтан суттен;
c) кургак суттен цалпына келдтртген суттен;
d) ешмд1 майдыц 4%-дан 6%-та дешн массальщ yneci н алу уппн араластырган 

жагдайда кез келген майдыц мелшер1 бар кшегейден алынтан сут майына колданылады.
Осы эдю кьшщыл cyrri ешмдерге немесе бактерияльщ немесе ферментативт1 жугуга 

ушыраган сутке колданылмайды.

1- ЕСКЕРТПЕ Титрлеу процедурасы, сондай-ак, кейб1р баска сут ешмдершсн белшген майларга 
колданыла алады.

2- ЕСКЕРТПЕ Осы стандарт курамьщда кунше бестен б1рнсшс жузге дешн сьшамасы бар сынак 
улплердщ топтамасына арналган.

2 Принцип

Улпшц белгш мелшер1 курамында натрий тетрафосфаты жэне бетак-белсенд1 заты 
бар ертшд1мен араластырылады. К,оспа майды белу уппн цайнап турган су моншасында 
кызытылады. Белшетш сут майыныц белгш мелшер1 органикальщ ер1тюште epin, сштшщ 
спиртах ертщ цам ен титрленедг

3 Реагенттер

Дистилденген немесе диминералданган су, немесе эквивалента таза су белпленбесе, 
тек белгш химияльщ таза реагенттер колданылады.

3.1 Метафосфор к;ышк;ылыныц ертндйд, с(НзР04) ~ 1 моль/дм3.

1\ 2
3.2 BDI ’ реагенть К^осымша кызытылмаган дистилденген судыц 700 см натрий

тетрафосфатыныц 70 г epiiin, араластыру кажет.

1) "BDI" кыскартылган ce3i Сут енеркэОбшщ бюросы дегенда бйшредц бул уйым осы эдасп алгаш 
рет э'йрлсдг

Ресми басылым

1
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Октилфенилполиэфирдщ (этиленгликоль)21 30 г косып, кайтадан араластыру кажет. 
Бул кажет болса, фосфор кыищылы epiTiH fliciH iн (3.1) кемепмен pH 6,6 дешн жетктзу. 
Судьщ 1 дм3 ер тп , араластыру кажет. Егер оны тоназыткышта жэне карангы жерде 
сактаса, реагент 1 ай 1ипнде туракты болып табылады.

ЕСКЕРТПЕ Натрий тетрафосфаты к¥Рамында iccHoip баска полифосфаттардан белек непзп  
компонент ретшде натрий тетрафосфаты (NaP03)4 бар полифосфат болып табылады.

3.3 Тимолсульфонфталеин epmHflici, с (C 27H 30O 5S ) = 0,1 г/дм3 пропан-2-олда.
Бастапкы epiri нд1 Hi дайындау уинн натрий тузынын 0,1 г тимолсульфонфталеинмен

пропан-2-олдьщ 100 см3 epiTy кажет. Дэл колдану алдында бастапкы ертщ цш ц 6ip 
белшн пропан-2-олдьщ тогыз белтмен epiTy кажет.

3.4 Майды ерггшштщ ертнднл. 60°С-тан 80°С-ка дешн шектеп кайнау 
температурасында тимолсульфонфталеин ертщ цсшщ (3.3 карацыз) 6ip белшн мунай 
эфиршш терт белтмен араластыру кажет.

Майды ерггюштщ e p m H flic i н карангы жерде 1 ай шшде сактауга болады.

3.5 Калий фосфорлы сутектщ epmHflici, моль/дм3.
Калий фосфорлы сутектщ 1,021 1 г келем1 500 см3 елшеу колбасында (4.11 карацыз) 

ерИу кажет.

3.6 Тетра-н-бутиламмоний гидроксидшщ epmHflici, c(Ci6 H3 7 NO) = 0,01 моль/дм3 
пропан-2-олда жэне метанол коспасында.

c(Ci6H37NO) = 0,01 моль/дм3 аяккы концентрацияны алу уш1н тетра-н-бутиламмоний 
гидроксид1шн, c[(C4H9)4NOH] = 0,1 моль/дм3 6ip белiгтн пропан-2-ол-дыц тогыз белтмен 
пропан-2-ол-да жэне метанол коспасында ерггу кажет.

Тетра-н-бутиламмоний гидроксид! Hi ц ертщ цсш щ  концентрациясы сактау кез1нде 
жэне оларды бюреткаларга Kemipy кез1нде esrepyi мумкш. Сондыктан, ер1т1нд1шц накты 
концентрациясын тимолсульфонфталеин ертщ цсш щ  (3.3 карацыз) кемепмен индикатор 
ретшде калий фосфорлы сутектщ стандартты ертщ цсше (3.5) катысты титрлеу жолымен 
колдану алдында терт ондьщ тацбага дешн дэлд1кпен аныктау кажет.

Бюретканы кем1ркышкыл газыныц ену1н болдыртпайтын курылгымен жабдыктаган 
жагдайда концентрация 1 ай шш де туракты болады.

3.7 Экспериментом; майлар жэне бастапцы майлар

3.7.1 Экспериментпк майлар
Май кышкылдыгыныц 0,5 ммоль/100 г децгеш жэне майдыц 1,0 ммоль/100 г децгей1 

бар кургатылган сут майыныц белпл1 мелшерш (мысалы, 1000 г) epiTy кажет. Ертлген 
кургатьшган сут майыныц улпс1н сараптамальщ сынамаларга (мысалы, эркасысы 5 г) белу 
кажет.

Минус 20°С немесе одан да темен температурада муздаткыш камерада сактаган 
кезде эксперименток майдыц сараптамальщ сынамалары 2 жыл бойы сакдалуы мумк1н.

2) Тритон Х-100 коммерцияльщ жагьшан тшмда ешмшц мысалы болып табылады. Бул акпарат осы 
кужаттьщ тугьшушыларьшьщ колайлылыгы упин бер1лген жэне ISO жэне IDF осы ешмшц макулдауы 
болып табылмайды.

2
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Экспериментпк майлардьщ y a r m e p i титрлеу процедурасы (7.2 карацыз) Kesi нде 
немесе жумыстыц 6ip  сеансы кезшде немесе уакыттыц узак кезещнде (б1рнеше айдан 
б1рнеше жылга дешн) жумыс арасындагы узшстер кезшде алынган нэтижелердщ 
жанартуш ы л ыгы н тексеру уинн колданылады.

3.7.2 Бастапкы майлар
Бастапкы майлардьщ улплер1 курамында май кыпщылдыгыныц (непзп май) аз 

мелшер1 бар, майдьщ 100 г 0,5 ммоль/100 г-нан 1,5 ммоль/100 г дешн жогары децгешп 
пальмитин кыпщылымен (Сщ) байытылган сут майларынан турады.

Титрлеу процедурасыньщ дэлдшн регрессия тецдеушен Формула (1) бойынша 
тексеруге болады:

b(Cl6) = a  +flAb (1)

Ь(С 1б) непзп майга косылган, майдьщ 100 г-дагы ммоль-мен бершген пальмитин 
кышкылынын мелшерц

ЛЪ -  непзп майдьщ (дайындаманьщ) BDI шамасына кыскартылган байытылган 
улгшердщ BDI мэнт

Бастапкы майдьщ осы улплерш дайындау жэне колдану бойынша нускаулар 
С косымшасында сипатталган.

4 Куралдар

Келеа зертханальщ жабдьщтар колданылады.

4.1 Келем1 10 см3, 25 см3 жэне 50 см3ж1берунп тамызгыштар немесе шприцтер.

4.2 Реагенттер коспасынан алынатын майдьщ аз мелшерш жинау уинн ж1щшке 
штоктармен жабдьщталган cyrri жинау жэне салкындату уинн ваннадан туратын майды 
белу уш1н тубалар. Штоктьщ диаметрц май улпсш мелшерленген шприцпен (4.5 
карацыз) алу мумкшдш болу уинн, жеткшкп улкен болуы тшс. Майды белу ушш 
тубалардыц модельдер1 А косымшасында керсетшген. Май елшеу1штерд1 
(бутирометрлерд1) [3] сэйкес колдану кажет.

ЕСКЕРТПЕ Майды белу центруфагалудыц аркасында, ocipccc жйцшке штоктары бар тубаларда, 
жогарылайды.

4.3 45°С у 1°С шектершде температураны колдай алатын су моншасы.

4.4 95°С тец немесе одан жогары температураны колдай алатын кайнап турган су 
моншасы.

4.5 Мелшерленген шприцтер реттелед1 жэне 2 мг дешн дэлдшпен 45°С кезшде 
0,25 г шамасында сут майыныц накты мелшерш жлбере алады.

ЕСКЕРТПЕ Тэяарибеден белгш  болгандай, майдьщ белгш  мелшерш келемд1 тамызгыштыц 
кемепмен дэл жэне колайлы Keniipyre болады.

4.6 Шскекпен жабдьщталган, титрлеудш 6ip процедурасында титрлеуге THicTi сынак 
улплершщ келемше тэуелд1 сыиымдылыгы 10 см -тан 100 см -ка дешн титрлеу ушш 
ыдыс.

3
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4.7 0,002 см3 минимум шкаланьщ белшу1 бар микробюретка.

4.8 К^рамында кем1рк;ышк;ыл газы жок азотты баллон.

4.9 Азотты баллонмен (4.8 карацыз) жэне титрлеу унпн ыдыспен (4.6) 
байланыстырылган, кайнау температурасы 60°С-тан 80°С-ка дешн курамында мунай 
эфир1 бар газды жугыш.

4.10 Титрлеу yuiiH ыдыска (4.6) косылатын, 600 нм жэне 620 нм арасындагы 
толкынньщ узындыгында елшеуге жарамды, батыру зонды бар колориметр.

4.11 К еле Mi 100 см3-тан 500 см3-ка дешн, [2], А класыньщ 6ip тацбасы бар олшеу1ш 
колбалар.

1- ЕСКЕРТПЕ Титрлеу ушш ыдыс (4.6 караныз), газды жугыш (4.9 карадыз) аркылы ететш тетра-н- 
бутиламмоний гидроксидшщ суды емес титрлейтш ертндасш  (3.6 карадыз) ж1бсру ушш микробюретка 
(4.7) жэне колориметрге (4.10 карадыз) косылган батьфу зонды майды ерггкшггщ 6ip келем вде б1рнеше 
улплсрд) жуйсл1 титрлеу ушш типик курылгыга (В косымшасын карадыз) жиналган.

2- ЕСКЕРТПЕ Колмен титрлеу унпн жэне титрлеудщ сындык нуктесш кезбен шолып аныктау ymiH 
курылгыны ж едвдету ушш, оды батьфу зонды бар колориметрс1з орнату кажет.

5 Сынамаларды сурыптау

Сынамаларды сурыптау осы техникальщ сипаттама кужатта белпленген эдютщ 
белш болып табылмайды. Сынамаларды сурыптаудын усынылатын oflici [1] керсетшген.

Зертханага тасымалдау немесе сактау кезшде баска езгерштерге ушырамаган, 
закымданулары жок кернекл улп бершедг

6 Сынак улгшерш дайындау

6.1 Сактау жэне консервация

Сутпц немесе кшегейдщ сынак ynrmepi 0°С-тан 4°С-ка дешн температурада 
сакаталып, тасымалданады (кургак cyrri коршаган ортаньщ температурасында сактауга 
болады), оларды талдауды 36 сагат шшде журпзу кажет.

¥зак сактаган кезде немесе тоцазыткышта минус 5°С температурасында сактаган 
кезде сынак ynrinepi соцгы концентрациясы 0,2 г/дм3 Н2 О2 сутек тотыгыньщ кемепмен 
консервациялануы жен. Бул жагдайда улплерд1 4 кун бойы сактауга болады.

6.2 Сынак улгцдн алдын ала ецдеу

6.2.1 Cyrynrici
Сынак улп л ерш олардьщ температурасын жогарылатпай инверттеу жолымен 

б1рнеше рет араластыру кажет.
6.2.2 Кшегей ynrici
Кшегей улпсш 4%-дан 6%-га дешн майдьщ массальщ улесш алу ушш сэйкес 

майсыздандырылган cyrri немесе суды пайдаланып, epiTy кажет.
Кшегещп араластыру ушш суды пайдалану бастапкы сутпен салыстырганда бос май 

кыищылдарыньщ (БМК) денгешн лайьщсыз багалануына алып келед1.
6.2.3 Кур гак сут ynrici

4



ЦР СТ ISO/TS 22113-2013

Кур гак суттщ 13 г сыйымдылыгы 100 см3 елшеу1ш колбада (4.11) epiTy кажет. 60 мл 
су косып, миксердщ кемепмен белые температурасында 70 мин iпанде араластыру кажет. 
100 см3 тацбасына дешн сумей араластыру кажет.

7 Процедура

7.1 Майды белу

Сынак улгзсшщ (суттщ, араластырылган кшегейдщ немесе калпына келпршген 
кургак суттщ) (6.2 караныз) 3,5 белшн (уЗ%) BDI реагенттщ (3.2 карацыз) 1 белшмен 
(у1,5%) майды бел1 уппн тубада келеа мелшерлерд1 пайдаланып араластыру:

а) MONED тубасын (4.2 карацыз) пайдаланган кезде сынак улгзсшщ (6.2 карацыз) 
31 см3 ± 1 см3 жэне BDI реагентшщ (3.2 карацыз) 8,9 см3 + 0,1 см3 араластыру;

б) Ван Гуликтщ май елшеушш (4.2) пайдаланган кезде сынак улгзсшщ (6.2 карацыз) 
16,0 см3 + 0,5 см3 жэне BDI реагентшщ (3.2 карацыз) 4,5 см3 + 0,1 см3 араластыру;

в) баска тубаларды пайдаланган кезде сынак улгзсшщ (6.2 карацыз) жэне BDI 
реагентшщ (3.2 карацыз) келемдш улестерш 3,5 + 1 катынасында, майды белу упйн 
тубалардыц штогында майдыц баганасы (4.2 карацыз) болатындай келемд1 пайдаланып 
араластыру.

Толганнан кешн майды белу уппн тубаны жауып, оныц курамын араластыру кажет.
Шию суттен алынган сынак улгзсш мукият, б1рнеше рет инверттеу жолымен 

араластыру кажет, вцделген суттен немесе калпына келпршген кургак суттен алынган 
сынак улплерш майдыц укыпты бел1ну1н алу y u iiH  каркынды шайкау кажет.

5 мин шшде тубаны кайнап турган су моншасына (4.4 карацыз) салып, оны кайнап 
турган су моншасында 95°С тец немесе одан жогары температурада 15 мин бойы устау 
кажет. Майдыц белшу1 одан да жаксы eiyi y u iiH  ж1щшке штоктары бар тубаларды жэне 
шию суттен белек баска сут улплер1н центрифугалау кажетпл1п туындауы мумюн.

Май нашар бел1нсе, тубаларды майдыц катаюы y u iiH  тоцазыткышка салу кажет. 
Кайнап турган су моншасында кайта кызытудан кей1н майдыц белшу1 кушейед1. Барльщ 
жагдайларда май мелд1р болып, оныц курамында ешкандай белшектер болмауы тшс.

Майды белгеннен кешн тубаны су моншасына (4.3 карацыз) 45°С температурасында 
устау кажет. Су децгешнщ туба курамыныц жогаргы децгешнен жогары сакталуына кез 
жетк1зу кажет.

7.2 Титрлеу

Титрлеуд1 курамында кем1ркышкыл газы жок атмосферада титрлеуге дайындалган 
ыдыста (4.6 карацыз) журпзу кажет. Титрлеу уппн ыдысты газды жугышпен (4.9 карацыз) 
байланыстырылган азотты баллонга (4.8 карацыз) косу кажет. Мунай эфиршщ булануын 
етеу уш1н газды жугышты удайы толтыру кажет.

Майды ер1тюштщ (3.4 карацыз) сэйкес келемш жэне эксперименток майдыц 
(3.7.1 карацыз) 0,25 г iiniHeH алдын ала азоттыц кемепмен кем1ркышкыл газы 
шыгарылган титрлеу уш1н ыдыска (4.6 карацыз) салу кажет.

Колориметр толкыныныц узындыгын орнатуда бакылау кажет. 0% (кара) жэне 100% 
(май улпс1 бар майды ер1тюш) наберу кез1нде колориметрдщ шэюл1н реттеу кажет.

Титрлеуд1н сынак нуктесш ж1беру шэюл1 бойынша 70% реттеу кажет. Майды 
epiTKiiirri тетра-н-бутиламмоний гидроксид!Hiн ер1пнд1с1шц (3.6 карацыз) кемепмен 
бейтараптандыру кажет.
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Мелшерленген шприцтщ (4.5 карацыз) кемепмен экспериметпк майдьщ белгш 
мелшерш, 0,25 г шамасында косып, титрлеуд1 бастау кажет. Кайталаушыльщ талаптарына 
(9.2 карацыз) сэйкес келу ушш процедураны бес рет кдйталау кажет.

Эксперимента к май ушш алынган нэтижелер кайталаушыльщ шектершщ 
диапазонынан тыс болса, титрлеу курылгысын (В косымшасы) жэне титрлеу 
процедурасыньщ езш тексеру кажет.

Мелшерленген шприцтщ (4.5 карацыз) кемепмен сынаманы (майдьщ дайындалган 
улпсшщ 0,25 г шамасында (7.1 карацыз)) титрлеу ушш ыдыска кеийрт, титрлеуд1 бастау 
кажет.

Майды ерпюштщ 2 см3 титрлеудщ (мысалы, майды ерпюштщ 40 см3 келемшдеп 
титрлеудщ 60 процедурасы) 3 процедурасын аякталганнан кешн майды ерпюшп жаца 
ерпкишке ауыстыру кажет.

Улплердщ югш мелшерш титрлеу кезшде титрлеудщ сынак нуктеа тустщ езгеруш 
(сарыдан акшыл жасылга дешн) кезбен шолып бакылау жолымен багалана алады.

8 Нэтижелерд1 есептеу жэне керсету

8.1 Есептеу

Майдьщ 100 г ммоль-мен бершген сынак улпа майыныц кышкылдыгын, ^  , 
Формула (2) аркылы есептеу кажет:

6 =  —  х1(Ю (2)
т

V -  титрлеу процедурасында колданылатын тетра-н-бутиламмоний гидроксидшщ 
ертщцсшщ (3.6) уш ондьщ тацбага дешн дэлджпен бершген келем, см3;

с - тетра-н-бутиламмоний гидроксид! Hiц ертщ цсш щ  (3.6 карацыз) торт ондык 
тацбага дешн дэлджпен бершген дэл концентрациясы, моль/дм3;

т -  мелшерленген шприцпен титрлеу унин ыдыска кеннршген майдьщ уш ондык 
тацбага дешн дэлджпен бершген салмагы, г.

8.2 Нэтижелерд1 беру

Сынак нэтижелерш ею ондык тацбага дешн дэлджпен беру кажет.

9 Дэлд1к

9.1 Зертханааральщ сынак

Осы зертханааральщ сынактан алынган кайталаушыльщ мэндер1 [4] жэне [5] сэйкес 
аньщталган. Сынакка тек уш зертхана катысты.

Алынган мэндерд1 тек болжалды ретшде гана карастыру жен. Эдютщ дэлд1 п и 
зертханааральщ сынау туралы тольщ акпарат Г косымшасында бершген.

9.2 Кайталаушылык

Уакыттыц кыска аралыгында 6ip жабдьщты пайдаланып, 6ip оператормен 6ip 
зертханада 6ip сынак материалында 6ip эдюпен алынган 6ip кайтара сынактыц ею белек
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нэтижелер1 арасында абсолютны айырмашыльщ болжалды жагдайлардьщ 5%, ягни 0,072 
ммоль/100 г артьщ емес, курайды.

10 Сынак хаттамасы

Сынак хаттамасында келеа аппарат болуы кажет:
a) улпш толык сэйкеспщцру унйн кажетп барльщ аппарат;
b) эдю белгш болса, сынамаларды сурыптаудын колданылатын эд!с1;
c) сынактын колданылатын gflici жэне осы стандартка сштеме;
d) осы стандартта керсетшмеген немесе косымша ретшде карастырылатын жумыс 

егжей-тегжейлерк сынактьщ нэтижесше (нэтижелерше) эсер ете алатын кез келген баска 
жумыс егжей-тегжейлерд1 коса;

e) сынактьщ алынган нэтижеа (нэтижелер1);
f) кайталаушыльщ тексершсе, соцгы нэтижелер.
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В косымшасы
(ацпараттыц)
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Майды ерпташтщ 6ip келемшде б1рнеше улпш  
жуйел1 титрлеу ушш типт1к курылгы

Ш артты белгшер
1 курамында мунай эфир1 бар газды жугыш арцылы ететш азотты баллон
2 тетра-н-бутиламмоний гидроксид!нщ сулы емес титрлейтж ертщ цсж  яаберу ушш 

сацылау
3 колориметрге цосылган оптикальщ зонд
4 майды epiTKimTi жэне май улплерж енпзу уинн сацылау
5 араластыргыш курылгы

БЛ-сурет — Жутком титрлеу yiuin титрлеудщ типтж курмлгмсм
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С косымшасы
(щпаратт ыц)

Титрлеу процедурасын аяктау уипн бастапкы майдыц улгшерш жумыс ушш 
дайындау жэне енгву бойынша нусцау

В.1 Бастапкы майдыц улгшерш дайындау

В.1.1 Heri3ri сут майы
Майдыц темен кышкылдыгы бар сут майыныц жеткшшз мелшерш алу кажет. 38°С 

кезшде e p iT y  кажет.

В.1.2 Пальмитин кышкылымен (СУб) байытылган бастапкы майларды 
дайындау

В. 1.2.1 Майдыц 100 г пальмитин кышкылыныц 1,25 ммсшмен байытылган бастапкы 
А майы.

0,1 мг дешн дэлджпен пальмитин кышкылыныц 0,962 г + 0,001 г елшеу кажет. 
Пальмитин кышкылын непзп сут майыныц (В.1.1) 300 г е р т п , араластыру кажет.

Осы тэсшмен дайындалган бастапкы А майыныц 0,01 г дешн дэлджпен жалпы 
салмагын елшеу кажет.

100 % таза пальмитин кыищылы жок. Сондьщтан, пальмитин кышкылын салмактау 
кезшде оныц тазалыгын ескеру кажет. Мысалы, курамында "минимум 98%" бар 
пальмитин кышкылын енпзген кезде, салмакталуга тшсп пальмитин кышкылыныц 
салмагы 0,962 г орнына, шамамен 0,962/0,98 = 0,982 г курауы кажет.

Пальмитин кышкылыныц бастапкы майдагы децгешн, Z>(Ci6)i,25, ммоль/100 г, 
Формула (В.1) аркылы есептеу кажет:

w -  пальмитин кышкылыныц тазалыгыныц сандьщ мэш, массалык улес ретзиде 
(w эдетте 0,98 жэне 1,00 аралыгындагы шектерде болады);

т 1 бастапкы А майын дайындау уипн пальмитин кышкьшыныц салмагы, г;
т2  -  дайындалган бастапкы А майыныц жалпы келемшщ салмагы, г;
М  -  пальмитин кышкылыныц молекулалык салмагы, г (М= 256,43 г/моль).

В. 1.2.2 Майдыц 100 г пальмитин кышкылыныц 1,00 ммсшмен байытылган бастапкы 
В майы.

0,1 мг дешн дэлджпен бастапкы А майыныц (В .1.2.1) 80 г + 0,01 г елшеу кажет. 
Бастапкы майды непзп сут майыныц (В. 1.1) 20 г + 0,01 г е р т п , араластыру кажет.

Осы тэсшмен дайындалган бастапкы В майыныц 0,01 г дешн дэлджпен жалпы 
салмагын елшеу кажет.

Пальмитин кышкылыныц бастапкы сут майындагы децгешн, А(С|6)|,оо, ммоль/100 г, 
Формула (В.2) аркылы есептеу кажет:

(В.1)

(В.2)

тз -  непзп сут майында ертлген  бастапкы А майыныц салмагы, г;
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т4  -  дайындалган бастапкы В майыньщ жалпы келемшш салмагы, г.

В. 1.2.3 Майдьщ 100 г пальмитин кышкылыньщ 0,75 ммсшмен байытылган бастапкы 
С майы.

0,1 мг дешн дэлджпен бастапкы А майыньщ (В. 1.2.1) 60 г + 0,01 г елшеу кажет. 
Бастапкы А майын непзп сут майыньщ (В .1.1) шамамен 40 г + 0,01 г е р т п , араластыру
кажет.

Осы тэсшмен дайындалган бастапкы С майыньщ 0,01 г дешн дэлджпен жалпы 
салмагын елшеу кажет.

Пальмитин кыпщылыньщ бастапкы сут майындагы децгешн, A(Ci6)0s75, ммоль/100 г, 
Формула (В.З) аркылы есептеу кажет:

/и5 непзп сут майында ертлген  бастапкы А майыньщ салмагы, г; 
ni(} -  дайындалган бастапкы С майыньщ жалпы келемщщ салмагы, г.

В. 1.2.4 Майдьщ 100 г пальмитин кышкылыньщ 0,50 ммсшмен байытылган бастапкы 
D майы.

0,01 г дешн дэлджпен бастапкы А майыньщ 40 г + 0,01 г елшеу кажет. Бастапкы 
А майын непзп сут майыньщ (В. 1.1) 60 г + 0,01 г е р т п , араластыру кажет.

Осы тэсшмен дайындалган бастапкы D майыньщ 0,01 г дешн дэлджпен жалпы 
салмагын елшеу кажет.

Пальмитин кышкылыньщ бастапкы сут майындагы децгешн, />(С 1б)о,50, ммоль/100 г, 
Формула (В.4) аркылы есептеу кажет:

m-i -  непзп сут майында ертлген  бастапкы А майыньщ салмагы, г; 
т% -  дайындалган бастапкы D майыньщ жалпы келемщщ салмагы, г.

В.2 Бастапкы майдьщ улгшерш жумыска енпзу

В.2.1 Бастапкы майдьщ кышкылдыгын аныктау
Процедурага (7.2) сэйкес непзп сут майыньщ (В. 1.1) (дайындама) кышкылдыгын 

жэне бастапкы майдьщ терт улпсшщ май кышкылдыгыныц мэндерш, Ь1 2 5 , h^o, 0̂,75 жэне 
/>о,5о, аньщтау кажет.

(В.З)

(В.4)
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В.2.2 Нотижелерд i есептеу жэне багалау

ВЛ-кесте — Есептер

Улпш сэйкестещйру

Бастапкы май 
улпеш деп пальмитин 

кышкылыньщ
децгеш, b{Cl6)u ref

7.2 сэйкес
аныкгалган BDI мэш

&bN /  й(С16). r e f  

катынасы

Н епзп  май 
(дайындама) йо
Бастапкы А майы Ь(Сх6)1 25 Ь\. 25 Айд ГАЙА/Й("С|6)| 2 . 4 л

Бастапкы В майы A(Cx6)i оо Ь Х.00 Айв ГАйв/йСС х 6) х ool в
Бастапкы С майы А ( С 16) о.75 Йо.75 Айс [АЙС/Й (С 16)о 751с
Бастапкы D майы А ( С 16) о.50 Й().50 Айв [А Й в /Й (С 16)о 5o1d

ВЛ -кестесшде керсетшген мелшерлерд1 жинактау:
а) 2-багана бастапкы А, В, С жэне D майларындагы пальмитин кышкылынын 

денгейлерш санап шыгады;
б) З-багана титрлеу процедурасына (7.2) сэйкес аньщталган бастапкы А, В, С жэне 

D майларындагы BDI мэндерш санап шыгады;
в) 4-багана бастапкы А, В, С жэне D майларындагы BDI мэндершен непзп майдьщ 

BDI мэнш, й0, азайту жолымен АйА, Айв, Айс, жэне Айв мэндерш санап шыгады.
Бастапкы майдьщ эр улпа угшн Айх/й(С К))г! ref катынасын есептеу кажет, бул жерде 

сэйкесшше N А, В, С жэне D, ал i 1,25, 1,00, 0,75 жэне 0,50 болып табылады.
Сонымен катар, регрессия тендеушш (В.5) калдык стандартты ауыткуын е, .v/,(Ci6)P,6, 

есептеу кажет:

й(С16)р =а + fib, (В.5)

й(С1б)р -  бастапкы майдьщ улплершде пальмитин кышкылыньщ есептж денгешн 
(В. 1.1) керсетедц

й -  бастапкы май улгшершщ BDI мэндер1н (В. 1.2) керсетедь

Егер Айы/й(С'1б)1, ref катынастарыньщ 6ipi немесе одан да Ke6i 1,00 + 0,05 
диапазонынан тыс болса (ягни, нэтижелер есептж мэндерден 5% артык ауыткыса) немесе 
калдык стандартты ауытку Sb{C\e)v,b > 0,02 ммоль/майдьщ 100 г болса, титрлеу уппн 
ертндш1 (4.6), титрлеу уппн курылгыны (В косымшасы) жэне титрлеу процедурасыньщ 
ез1н (7.2) тексеру кажет.

Кджетп тексерулерден кешн экспериментпк майда (4.7.1) жэне бастапкы майдьщ 
улплершде (4.7.2) титрлеу нэтижелершщ жаксы кайталаушылыгы расталса, 6ipaK 
ауыткулар бурынгыдай 1,00 + 0,05 диапазонынан тыс болса, бул титрлеудщ нэтижелер! нщ 
жуйел1к, 6ipaK жанартылып туратын ауыткуы бар екендтн бтд!редп Бул мэселе, ен 
алдымен, сешмд1 нэтижелер алу ушш meiiimyi кажет.

ЕСКЕРТПЕ Бул жуйелш кате л i к, мелшерленген шприцпен (4.5) немесе микробюреткамен (4.7) накгы 
кепйршген келемдерд1 багалаудагы катешц салдарьшан болуы мумшн.

1 2
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D косымшасы
(ацпараттыц)

Зертханааралыц тэж1рибе

Уш зертхана катыскан зертханааральщ б1рлескен косарлантан бакылау сынагы алты 
сынак улпсшде журпзшдт Сынакка келеа улгшер болды:

а) суйьщ суттщ ей сынак; улпс1 (S1 жэне S2);
б) кургак суттщ ею сынак; улпс1 (S3 жэне S4);
в) юлегейдщ ею сынак; ynrici (S5 жэне S6).
Улплер Cecalait Сут енеркэабш сараптау жэне талдау орталыгымен, Полиньи 

(Франция), дайындалды жэне таратылды, ортальщ, сонымен катар, Г, 1 -кестесшде 
керсетшген статистикальщ талдау журпздт

Г.1-кесте — Тэяйрибе нэтижелер1

Параметр Yuri Орта
МЭШS1 S2 S3 S4 S5 S6

Катысу шы зертханалардьщ саны 3 3 3 3 3 3

Орта мэш, моль/майдьщ 100 г 1,273 0,674 0,593 0,484 0,331 0,257

Кайталаушыльщтьщ стандартты ауыткуы, 
sn ммоль/майдьщ 100г

0,031 0,018 0,043 0,019 0,021 0,010 0,026

Кайталаушыльщтьщ Hieri, r( /2,8зг), ммоль/майдьщ 
100 г

0,086 0,051 0,118 0,052 0,058 0,028 0,072

Стандартты ауытку, с, ммоль/майдьщ 100 г 0,064 0,037 0,062 0,004 0,011 0,036
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Введение

Международный стандарт, на основе которого подготовлен настоящий стандарт, 
является пересмотром ISO 22113-2012 «Молоко и молочные продукты -  Определение 
титруемой кислотности.

ISO 22113-2012 разработан Техническим комитетом ISO/TC 34 Пищевые продукты, 
Подкомитетом SC 5, Молоко и молочные продукты и Международной федерацией 
производителей молока (IDF) и молочного жира».

IDF (Международная федерация производителей молока) является некоммерческой 
организацией, представляющей сектор производителей молока по всему миру. В состав 
IDF входят национальные комитеты в каждой из стран-членов, а также региональные 
ассоциации производителей молока, подписавшие официальное соглашение о 
сотрудничестве с IDF. Все члены 11)1’, выполняя соответствующие технические работы, 
имеют право быть представленными в составе постоянных комитетов ПЖ IDF 
сотрудничает с ISO по вопросу разработки стандартных методов анализа и отбора проб 
для молока и молочных продуктов.

Руководящие указания, содержащиеся в настоящем стандарте, распространяются на 
метод определения титруемой кислотности молочного жира. Метод применим к 
молочному жиру, полученному из сырого молока, пастеризованного молока, сливок с 
любым содержанием жира при условии, что продукт разбавляют так, чтобы получить 
массовую долю жира в пределах от 4 % до 6 %.

Этот метод не применяется к кисломолочным продуктам или к молоку, 
подвергшемуся бактериальному или ферментативному заражению.

Процедура титрования также может быть применена к жирам, отделенным от 
некоторых других молочных продуктов.

Настоящий стандарт предназначен для партий испытательных образцов, 
содержащих от пяти до нескольких сотен проб в день.

IV
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НАЦИОНАЛЬНЫЙ СТАНДАРТ РЕСПУБЛИКИ КАЗАХСТАН__________

МОЛОКО И МОЛОЧНЫЕ ПРОДУКТЫ

Определение титруемой кислотности молочного жира

Дата введения 2015-01-01

1 Область применения
Настоящий стандарт устанавливает распространенный метод определения 

титруемой кислотности молочного жира. Метод применим к молочному жиру, 
полученному из:

a) сырого молока;
b) пастеризованного молока;
c) молока, восстановленного из сухого молока;
d) сливок с любым содержанием жира при условии, что продукт разбавляют так, 

чтобы получить массовую долю жира в пределах от 4 % до 6 %.
Данный метод не применяется к кисломолочным продуктам или к молоку, 

подвергшемуся бактериальному или ферментативному заражению.

ПРИМЕЧАНИЕ 1 Процедура титрования также может быть применена к жирам, отделенным от 
некоторых других молочных продуктов.

ПРИМЕЧАНИЕ 2 Настоящий стандарт предназначен для партий испытательных образцов, 
содержащих от пяти до нескольких сотен проб в день.

2 Принцип

Определенное количество образца тщательно смешивается с раствором, 
содержащим тетрафосфат натрия и поверхностно-активное вещество. Смесь нагревается 
на кипящей водяной бане для отделения жира. Известное количество извлекаемого 
молочного жира растворяется в органическом растворителе и титруется спиртовым 
раствором щелочи.

3 Реагенты

Используются только реагенты с известной химической чистотой, если не указаны 
дистиллированная или деминерализованная вода, или вода эквивалентной чистоты.

3.1 Раствор метафосфорной кислоты, с(Н3Р04) ~ 1 моль/дм3.

3.2 BDI^ реагент. Растворить 70 г тетрафосфата натрия приблизительно в 700 см3 
дистиллированной воды без дополнительного разогрева и перемешать.

1) Сокращение "BDI" означает Бюро молочной промышленности; эта организация впервые 
разработала этот метод.

Издание официальное

1
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Добавить 30 г октилфенилполиэфира (этиленгликоль)2̂  и снова перемешать. Довести 
pH до 6,6 с помощью раствора фосфорной кислоты (3.1), если это необходимо. Развести в 
1 дм3 воды и перемешать. Если хранить в холодильнике и в темноте, BDI реагент стабилен 
в течение 1 месяца.

ПРИМЕЧАНИЕ Тетрафосфат натрия является полифосфатом, содержащим тетрафосфат натрия 
(N aP03)4 в качестве основного компонента помимо некоторых других полифосфатов.

3.3 Раствор тимолсульфонфталеина, с (C 27H 30O 5S ) = 0,1 г/дм3 в пропан-2-ол.
Растворить 0,1 г натриевой соли с тимолсульфонфталеином в 100 см3 пропан-2-ол,

чтобы приготовить первичный раствор. Непосредственно перед использованием 
разбавить одну часть первичного раствора с девятью частями пропан-2-ола.

3.4 Раствор растворителя жира. Смешать одну часть раствора 
тимолсульфонфталеина (см. 3.3) с четырьмя частями петролейного эфира при температуре 
кипения в пределах от 60 °С до 80 °С.

Раствор растворителя жира можно хранить в темном месте в течение 1 месяца.

3.5 Раствор калиевого фосфористого водорода, моль/дм3.
Растворить 1,021 1г калиевого фосфористого водорода в мерной колбе объемом 

500 см3 (см. 4.11). 3.6 Раствор гидроксида тетра-н-бутиламмония, с(С1бНз7Ж )) = 0,01 
моль/дм3 в пропан-2-ол и метаноловой смеси.

Развести одну часть гидроксида тетра-н-бутиламмония,
c[(C4H9)4NOH] = 0,1 моль/дм3 в пропан-2-ол и метаноловой смеси с девятью частями 
пропан-2-ол, чтобы получить конечную концентрацию с(С1бНз7Ж )) = 0,01 моль/дм3.

Концентрация раствора гидроксида тетра-н-бутиламмония может изменяться при 
хранении и при перемещении их в бюретки. По этим причинам определить фактическую 
концентрацию раствора с точностью до четырех десятичных знаков перед использованием 
путем титрования относительно стандартного раствора калиевого фосфористого водорода 
(3.5) с помощью раствора тимолсульфонфталеина (см.3.3) в качестве индикатора.

При оснащении бюретки устройством, препятствующим проникновению 
углекислого газа, то концентрация стабильна в течение 1 месяца.

3.7 Экспериментальные жиры и первичные жиры

3.7.1 Экспериментальные жиры
Растопить некоторое количество обезвоженного молочного жира 

(например, 1000 г) с уровнем кислотности жира от 0,5 ммоль/100 г и 1,0 ммоль/100 г жира. 
Разделить образец растопленного обезвоженного молочного жира на аналитические 
пробы (например, по 5 г каждую).

При хранении в морозильной камере при температуре минус 20 °С или ниже, 
аналитические пробы экспериментального жира могут храниться в течение 2 лет.

2) Тритон Х-100 является примером подходящего продукта, доступного с коммерческой точки 
зрения. Эта информация приведена для удобства пользователей этого документа, и не является одобрением  
этого продукта ISO и IDF.
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Образцы экспериментального жира используются для проверки воспроизводимости 
результатов, полученных в ходе процедуры титрования (см.7.2), либо в течение одного 
сеанса работы или в перерывах между работой в течение длительного периода времени 
(от нескольких месяцев до нескольких лет).

3.7.2 Первичные жиры
Образцы первичного жира состоят из молочных жиров с низким содержанием 

кислотности жира (основной жир), обогащенных пальмитиновой кислотой повышенного 
уровня (С | б) в пределах от 0,5 ммоль/100 г до 1,5 ммоль/100 г на 100 г жира.

Точность процедуры титрования можно проверить по Формуле (1) из уравнения 
регрессии:

b(Cl6) = a  + /3kb (1)

где Л(С|б) - количество пальмитиновой кислоты, выраженное в ммоль на 100 г жира, 
добавленной к основному жиру;

АЪ - значение BDI обогащенных образцов, сокращенных на величину BDI основного 
жира (заготовка).

Подготовка и руководства по использования этих образцов первичного жира 
описаны в приложении С.

4 Приборы

Следующее лабораторное оборудование.

4.1 Подающие пипетки или шприцы, объемом 10 см3, 25 см3 и 50 см3.

4.2 Тубы для отделения жира, состоящие из ванны для сбора и охлаждения молока, 
оснащенной узкими штоками для сбора малых количеств жира, извлекаемого из смеси 
реагентов. Диаметр штока должен быть достаточно большим, чтобы можно было взять 
образец жира калиброванным шприцом (см. 4.5). Модели туб для отделения жира 
приведены в приложении А. Жиромеры нужно использовать (бутирометры) в 
соответствии с [3].

ПРИМЕЧАНИЕ Отделение жира повышается за счет центрифугирования, особенно в тубах с узкими 
штоками.

4.3 Водяная баня, способная поддерживать температуру в пределах 45 °С у 1 °С.

4.4 Кипящая водяная баня, способная поддерживать температуру больше или 
равной 95 °С.

4.5 Калиброванные шприцы, регулируются и способны подавать конкретное 
количество молочного жира объемом около 0,25 г при 45 °С с точностью до 2 мг.

ПРИМЕЧАНИЕ По опыту известно, что точно и удобно можно переместить определенное 
количество жира с помощью объемной пипетки.

4.6 Сосуд для титрования, вместимостью от 10 см3 до 100 см3 в зависимости от 
объемов испытательных образцов, подлежащих титрования за один прогон титрования, 
снабженный мешалкой.
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4.7 Микробюретка, с делениями шкалы минимум 0,002 см3.

4.8 Баллон с азотом, не содержащий углекислого газа.

4.9 Газовая промывалка, содержащая петролейный эфир с температурой кипения 
от 60 °С до 80 °С, соединенная с баллоном с азотом (см. 4.8) и сосудом для титрования 
(4.6).

4.10 Колориметр, с погружным зондом, пригодным для измерения при длине волны 
между 600 нм и 620 нм, подключаемый к сосуду для титрования (4.6).

4.11 Мерные колбы с одной меткой, объемом от 100 см3 до 500 см3, [2], класс А.

ПРИМЕЧАНИЕ 1 Сосуд для титрования (см. 4.6), микробюретка (4.7) для подачи неводного 
титрирующего раствора гидроксида тетра-н-бутиламмония (см. 3.6), баллон с азотом (см. 4.8), проходящий 
через газовую промывалку (см. 4.9) и погружной зонд, подключенный к колориметру (см. 4.10), собраны в 
типовое устройство (см. приложение В) для последовательного титрования нескольких образцов в одном и 
том же объеме растворителя жира.

ПРИМЕЧАНИЕ 2 Чтобы упростить устройство для ручного титрования и для визуального 
определения критической точки титрования, его можно установить без колориметра с погружным зондом.

5 Отбор проб

Отбор проб не является частью метода, указанного в настоящей технической 
спецификации. Рекомендуемый метод отбора проб приведен в [1].

Лаборатории предоставляется репрезентативный образец без повреждений, не 
подвергавшийся другим изменениям во время транспортировки или хранения.

6 Подготовка испытательных образцов

6.1 Хранение и консервация

Испытательные образцы молока или сливок хранятся и транспортируются при 
температуре от 0 °С до 4 °С (сухое молоко можно хранить при температуре окружающей 
среды), их анализ необходимо провести в течение 36 часов.

При длительном хранении или хранение в холодильнике при температуре 
минус 5 °С рекомендуется, чтобы испытательные образцы консервировались с помощью 
перекиси водорода с конечной концентрацией 0,2 г/дм3 Н2О2. В данном случае образцы 
можно хранить в течение 4 дней.

6.2 Предварительная обработка испытательного образца

6.2.1 Образец молока
Несколько раз перемешать испытательные образцы путем инвертирования без 

повышения их температуры.
6.2.2 Образец сливок
Развести образец сливок с использованием соответствующего обезжиренного 

молока или воды для получения массовой доли жира от 4 % до 6 %.
Использование воды для разбавления сливок приводит к недооценке уровня 

свободных жирных кислот (СЖК) по сравнению с первичным молоком.
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6.2.3 Образец сухого молока
Растворить 13 г. сухого молока в мерной колбе емкостью 100 см3 (4.11). Добавить 

60 мл воды и перемешивать с помощью миксера при комнатной температуре в течение 
70 мин. Разбавить до метки 100 см3 водой и перемешать.

7 Процедура

7.1 Отделение жира

Смешать 3,5 части (уЗ%) испытательного образца (молока, сливок разбавленного 
или восстановленного сухого молока) (см. 6.2) с 1 частью (yl,5%) BDI реагента (см. 3.2) в 
тубе для отделения жира с использованием следующих количеств:

а) при использовании тубы MONED (см. 4.2) смешать 31 см3 у 1 см3 испытательного 
образца (см. 6.2) и 8,9 см3 + 0,1 см3 BDI реагента (см. 3.2);

б) при использовании жиромера Ван Гулика (4.2) смешать 16,0 см3 + 0,5 см3 
испытательного образца (см. 6.2) и 4,5 см3 + 0,1 см3 BDI реагента (см. 3.2);

в) при использовании других туб смешать объемные доли испытательного образца 
(см. 6.2) и BDI реагента в соотношении 3,5 + 1 с использованием таких объемов, при 
которых в штоке тубы для отделения жира имеется колонка жира (см. 4.2).

Сразу после заполнения закрыть тубу для отделения жира и смешать ее содержимое.
Испытательный образец, взятый из сырого молока осторожно, несколько раз, 

перемешать путем инвертирования тубы. Испытательные образцы, взятые из 
обработанного молока или восстановленного сухого молока, встряхнуть более 
интенсивно, чтобы получить тщательное отделение жира.

В течение 5 мин, поместить тубу в кипящую водяную баню (см. 4.4), удерживая ее 
при температуре большей или равной 95 °С в течение 15 мин. Для достижения лучшего 
отделения жира может возникнуть необходимость центрифугирования туб с узкими 
штоками и других молочных образцов, кроме сырого молока.

Если жир отделяется плохо, поместить тубы в холодильник для затвердевания жира. 
После повторного нагрева в кипящей водяной бане отделение жира усилится. В любом 
случае жир должен быть прозрачным и не содержать каких-либо частиц.

После извлечения жира поместить тубу в водяную баню (см. 4.3) при 45 °С. 
Убедиться, что уровень воды сохраняется выше верхнего уровня содержимого тубы.

7.2 Титрование

Выполнить титрование в приготовленном для титрования сосуде (см. 4.6) в 
атмосфере, не содержащей углекислого газа. Подсоединить сосуд для титрования к 
баллону с азотом (см. 4.8), связанному с газовой промывалкой (см. 4.9). Регулярно 
заполнять газовую промывалку, чтобы компенсировать испарение петролейного эфира.

Поместить соответствующий объем растворителя жира (см. 3.4) и 0,25 г 
экспериментального жира (см. 3.7.1) в сосуд для титрования (см. 4.6), из которого 
предварительно выдуть углекислый газ с помощью азота (см. 4.8).

Проконтролировать установку длины волны колориметра. Отрегулировать шкалу 
колориметра при передаче 0 % (темный) и 100 % (растворитель жира с образцом жира).

Отрегулировать критическую точку титрования на 70 % по шкале передачи. 
Нейтрализовать растворитель жира с помощью раствора гидроксида 
тетра-н-бутиламмония (см. 3.6).
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При помощи калиброванного шприца (см. 4.5) добавить известное количество, около 
0,25 г, экспериментального жира и начать титрование. Для соответствия требованиям 
повторяемости (см. 9.2) процедуру необходимо повторить пять раз.

Если результаты, полученные для экспериментального жира, находятся вне 
диапазона пределов повторяемости, проверить устройство титрования (приложение В) и 
саму процедуру титрования.

С помощью калиброванного шприца (см. 4.5) переместить пробу (около 0,25 г 
подготовленного образца жира (см. 7.1)) в сосуд для титрования и начать титрование.

Заменить растворитель жира свежим растворителем по окончании трех процедур 
титрования на 2 см3 растворителя жира (например, 60 процедур титрования в объеме 
40 см3 растворителя жира).

При титровании только небольшого количества образцов, критическая точка 
титрования может быть оценена путем визуального наблюдения за изменением цвета 
(от желтого до слабого зеленоватого.

8 Расчет и выражение результатов

8.1 Расчет

Рассчитать кислотность жира испытательного образца, , выраженную в ммоль на 
100 г жира, с помощью Формулы (2):

Ъ + = —  х 100 (2)
т

где V - объем, в см3, выраженный с точностью до трех десятичных знаков, раствора 
гидроксида тетра-н-бутиламмония (3.6), используемого в процедуре титрования;

с - точная концентрация, в молях на дм3, выраженная с точностью до четырех 
десятичных знаков, раствора гидроксида тетра-н-бутиламмония (см. 3.6);

т - масса, в граммах, выраженная с точностью до трех десятичных знаков, жира, 
перемещенного калиброванным шприцом в сосуд для титрования.

8.2 Выражение результатов

Выразить результаты испытания с точностью до двух десятичных знаков.

9 Точность

9.1 Межлабораторное испытание

Значения повторяемости, полученные из данного межлабораторного испытания, 
были определены в соответствии с [4] и [5]. В испытании участвовали только три 
лаборатории.

Полученные значения следует рассматривать только как ориентировочные. 
Подробная информация о межлабораторном испытании на точность метода приведена в 
Приложении Г.
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9.2 Повторяемость

Абсолютное различие между двумя отдельными результатами однократного 
испытания, полученными с помощью одного и того же метода на идентичном 
испытательном материале в той же лаборатории одним и тем же оператором с 
использованием одного и того же оборудования в течение короткого промежутка 
времени, составит ориентировочно не более 5 % случаев, т.е. не более 0,072 ммоль/100 г.

10 Протокол испытания

Протокол испытания должен содержать следующую информацию:
a) всю информацию, необходимую для полной идентификации образца;
b) используемый метод отбора проб, если метод известен;
c) используемый метод испытания, и ссылка на настоящий стандарт;
d) рабочие детали, не указанные в настоящем стандарте, или рассматриваемые как 

дополнительные, вместе с любыми другими рабочими деталями, которые могут повлиять 
на результат(ы) испытания;

e) полученный результат(ы) испытания;
f) если повторяемость проверена, окончательные результаты.
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Приложение А
(информационное)

Модели туб для отделения жира

Размеры в миллиметрах Размеры в миллиметрах
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Условные обозначения
1 извлеченный жир

Рисунок А.1 — Туба MONED
Рисунок А.2 — Общая модель тубы для 

извлечения жира
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Приложение В
(информационное)

Типовое устройство для последовательного титрования нескольких образцов в 
одном объеме растворителя жира

Условные обозначения
1 баллон с азотом, проходящий через газовую промывалку, содержащий 

петролейный эфир
2 отверстие для подачи основного неводного титрирующего раствора гидроксида 

тетра-н-бутиламмония
3 оптический зонд, подсоединенный к колориметру
4 отверстие для ввода растворителя жира и образцов жира
5 перемешивающее устройство

Рисунок Б.1 — Типовое устройство титрования для последовательного
титрования
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Приложение С
(информационное)

Руководство по подготовке и вводу в работу образцов первичного жира для 
завершения процедуры титрования

В.1 Подготовка образцов первичного жира

В.1.1 Основной молочный жир
Получить достаточное количество молочного жира с низкой кислотностью жира. 

Расплавить при 38 °С.

В.1.2 Подготовка первичных жиров, обогащенных пальмитиновой кислотой

В. 1.2.1 Первичный жир А, обогащенный 1,25 ммоль пальмитиновой кислоты на 
100 г жира.

Взвесить с точностью до 0,1 мг, 0,962 г + 0,001 г пальмитиновой кислоты. 
Растворить пальмитиновую кислоту примерно в 300 г основного молочного жира (В.1.1) и 
перемешать.

Взвесить с точностью до 0,01 г общую массу приготовленного таким образом 
первичного жира А.

100 % чистой пальмитиновой кислоты не бывает. Поэтому необходимо учитывать 
чистоту при взвешивании пальмитиновой кислоты. Например, при вводе пальмитиновой 
кислоты, содержащей "минимум 98 %", масса пальмитиновой кислоты, подлежащей 
взвешиванию, должна составлять приблизительно 0,962/0,98 = 0,982 г вместо 0,962 г.

Рассчитать уровень, b(C\e)\^5 , пальмитиновой кислоты в первичном жире, в ммоль 
на 100 г, при помощи Формулы (В.1):

где w -  численное значение чистоты, как массовая доля, пальмитиновой кислоты (w 
обычно находится в пределах между 0,98 и 1,00);

т 1 масса, в граммах, пальмитиновой кислоты для подготовки первичного жира А;
m2  -  масса, в граммах, общего объема приготовленного первичного жира А;
М  -  молекулярная масса, в граммах, пальмитиновой кислоты (М= 256,43 г/моль).

В. 1.2.2 Первичный жир В, обогащенный 1,00 ммоль пальмитиновой кислоты на 
100 г жира.

Взвесить с точностью до 0,01 г, 80 г + 0,01 г первичного жира А (В.1.2.1). Растворить 
первичный жир в 20 г + 0,01 г основного молочного жира (В. 1.1) и перемешать.

Взвесить с точностью до 0,01 г массу приготовленного таким образом первичного 
жира В.

Рассчитать уровень, А(С ie) i ,оо, пальмитиновой кислоты в первичном молочном жире 
В, выраженный в ммоль на 100 г, при помощи Формулы (В.2):

(Cie)

(В.1)

4 ( с 1<),,о« =  Ч г ,б ) 125— (В.2)

1 0
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где тъ -  масса, в граммах, первичного жира А, растворенного в основном молочном
жире;

ша -  масса, в граммах, общего количества приготовленного первичного жира В.

В. 1.2.3 Первичный жир С, обогащенный 0,75 ммоль пальмитиновой кислоты на 
1 0 0  г жира.

Взвесить с точностью до 0,01 г, 60 г ± 0,01 г первичного жира А (В. 1.2.1). Растворить 
первичный жир А примерно в 40 г у 0,01 г основного молочного жира (В. 1.1) и 
перемешать.

Взвесить с точностью до 0,01 г массу приготовленного таким образом первичного 
жира С.

Рассчитать уровень, Л(С1 6 )0 7 5 , пальмитиновой кислоты в первичном молочном 
жире С, выраженный в ммоль на 100 г, при помощи Формулы (В.З):

(в.з)
щ>

где да 5 -  масса, в граммах, первичного жира А, растворенного в основном молочном
жире;

те -  масса, в граммах, общего количества приготовленного первичного жира С.

В. 1.2.4 Первичный жир D, обогащенный 0,50 ммоль пальмитиновой кислоты 
на 1 0 0  г жира.

Взвесить с точностью до 0,01 г, 40 г у 0,01 г первичного жира А. Растворить 
первичный жир А в 60 г ± 0,01 г основного молочного жира (В. 1.1) и перемешать.

Взвесить с точностью до 0,01 г массу приготовленного таким образом первичного 
жира D.

Рассчитать уровень, 6 (Ci6 )o,5 o, пальмитиновой кислоты в первичном молочном жире 
D, выраженный в ммоль на 100 г, при помощи Формулы (В.4):

М с Д и =М с,Л,2!^ .  (В.4)
Щ

где да7 -  масса, в граммах, первичного жира А, растворенного в основном молочном
жире;

да 8 -  масса, в граммах, общего количества приготовленного первичного жира D.

В.2 Ввод в работу образцов первичного жира 

В.2.1 Определение кислотности первичного жира
В соответствии с процедурой (7.2) определить кислотность основного молочного 

жира (В. 1.1) (заготовка), Ь0, и значения кислотности жира, Ь125, Ь\.оо, V ? 5 и о̂,5 о, четырех 
образцов первичного жира.
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В.2.2 Расчеты и оценка результатов 

Таблица В.1 — Расчеты

Идентификация
образца

Уровень 
пальмитиновой 

кислоты в образце 
первичного жира

й(С16)„ r e f

Значение BDI, 
определенное в 

соответствии с 7.2 ( b , ~ b o )

Соотношение

r e f

Основной жир 
(заготовка) bo

Первичный жир А A ( C i 6) l .2 5 Ь\ .2 5 ДйА ГАйА/й(С1б)12 5 I  а

Первичный жир В A(Ci6)x оо Ь  1.00 Айв ГДйв/й(С1б)1.оо1в
Первичный жир С ^ ( C l 6 ) o . 7 5 Й о .7 5 A bc [ДЙс/Й(С1б)о.751с
Первичный жир D ^ ( C l 6 ) o . 5 0 b 0.50 А й в [ДЙв/Й(С1б)о.5оЪ

Суммировать количества, указанные в таблице В.1:
а) колонка 2  перечисляет уровни пальмитиновой кислоты в первичных жирах 

А, В, С и D;
б) колонка 3 перечисляет значения BDI первичных жиров А, В, С и D, определенных 

в соответствии с процедурой титрования (7.2);
в) колонка 4 перечисляет значения АЬА, АЬв, АЬс, и AZ>D, рассчитанных путем 

вычитания значения BDI основного жира, Ьо, из значений BDI первичных жиров 
А, В, С и D.

Для каждого из образцов первичного жира рассчитать соотношения: АЛы/Л(С16)г ref, 
где N является А, В, С и D, a i является 1,25, 1,00, 0,75 и 0,50 соответственно.

Рассчитать также остаточное стандартное отклонение, 5 *(С1б)р ь, уравнения регрессии
(В.5):

6 (Ci6 )p = « + A  (В.5)

где й(С1б)р - представляет расчетный уровень пальмитиновой кислоты в образцах 
первичного жира (В. 1.1);

Ъ - представляет значение BDI образцов первичного жира (В. 1.2).

Если одно или более из соотношений АЛЫ/Л(С|6)|; ref находятся вне диапазона 
1 , 0 0  + 0,05 (т.е. если результаты отклоняются более чем на 5% от расчетных значений) 
или если остаточное стандартное отклонение .v/,(C|6)p,/, > 0 , 0 2  ммоль/ 1 0 0  г жира, 
необходимо проверить раствор для титрования (4.6), устройство для титрования 
(приложение Б) и саму процедуру титрования (7.2).

После необходимых проверок, если хорошая повторяемость результатов титрования 
на экспериментальном жире (4.7.1) и образцах первичного жира (4.7.2) подтвердились, но 
отклонения по-прежнему находятся вне диапазона 1,00 + 0,05, значит имеется 
систематическое, но воспроизводимое отклонение результатов титрования. Эта проблема, 
в первую очередь, должна быть решена, чтобы получить достоверные результаты.

ПРИМЕЧАНИЕ Эта систематическая погрешность происходит, скорее всего, из-за ошибки в оценке 
объемов, фактически перемещенных калиброванным шприцом (4.5) или микробюреткой (4.7).
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Приложение D
( информационное)

Межлабораторный эксперимент

Межлабораторное совместное двойное контрольное испытание с участием трех 
лабораторий проводилось на шести испытательных образцах. В испытание были 
включены:

а) два испытательных образца жидкого молока ( S i n  S2);
б) два испытательных образца сухого молока (S3 и S4);
в) два испытательных образца сливок (S5 и S6).
Образцы были подготовлены и распространены Центром экспертизы и анализа 

молочной промышленности Cecalait, Полиньи (Франция), который также выполнил 
статистический анализ, показанный в таблице Г. 1.

Таблица Г.1 — Результаты эксперимента

Параметр Образец Средне
е

значен
ие

S1 S2 S3 S4 S5 S6

Количество участвующих лабораторий 3 3 3 3 3 3

Среднее значение, моль/ 1 0 0  г жира 1,273 0,674 0,593 0,484 0,331 0,257

Стандартное отклонение повторяемости, 
s г, ммоль/ 1 0 0 г жира

0,031 0,018 0,043 0,019 0 , 0 2 1 0 , 0 1 0 0,026

Предел повторяемости, r(=2,8.sr), ммоль/100 г жира 0,086 0,051 0,118 0,052 0,058 0,028 0,072

Стандартное отклонение, с, ммоль/ 1 0 0  г жира 0,064 0,037 0,062 0,004 0 , 0 1 1 0,036
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