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Предисловие
Евразийский совет по стандартизации, метрологии и сертификации (ЕАСС) представляет собой региональное объединение национальных органов по стандартизации государств, входящих в Содружество Независимых Государств. В дальнейшем возможно вступление в ЕАСС национальных органов по стандартизации других государств.
Цели, основные принципы и общие правила проведения работ по межгосударственной стандартизации установлены ГОСТ 1.0 «Межгосударственная система стандартизации. Основные положения» и ГОСТ 1.2 «Межгосударственная система стандартизации. Стандарты межгосударственные, правила и рекомендации по межгосударственной стандартизации. Правила разработки, принятия, обновления и отмены»

Сведения о стандарте  
1 РАЗРАБОТАН Ассоциацией предприятий индустрии детских товаров «АИДТ»  (Ассоциация «АИДТ») совместно с федеральным государственным автономным учреждением «Национальный медицинский исследовательский центр здоровья детей» Министерства здравоохранения Российской Федерации (ФГАУ «НМИЦ здоровья детей» Минздрава России) 

2 ВНЕСЕН Межгосударственным техническим комитетом по стандартизации МТК 181 «Игрушки и товары для детства» 

3 ПРИНЯТ Евразийским советом по стандартизации, метрологии и сертификации (протокол от                                                            №                  )

За принятие стандарта проголосовали:
	Краткое наименование страны по МК (ИСО 3166) 004–97 

	Код страны по МК (ИСО 3166) 004–97
	Сокращенное наименование национального 
органа по стандартизации

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	




4 ВВЕДЕН ВПЕРВЫЕ

Информация о введении в действие (прекращении действия) настоящего стандарта и изменений к нему на территории указанных выше государств публикуется в указателях национальных стандартов, издаваемых в этих государствах, а также в сети Интернет на сайтах соответствующих национальных органов по стандартизации.
В случае пересмотра, изменения или отмены настоящего стандарта соответствующая информация будет опубликована на официальном интернет- сайте Межгосударственного совета по стандартизации, метрологии и сертификации в каталоге «Межгосударственные стандарты».

























Исключительное право официального опубликования настоящего стандарта на территории указанных выше государств принадлежит национальным (государственным) органам по стандартизации этих государств
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МЕЖГОСУДАРСТВЕННЫЙ СТАНДАРТ

	ПРОДУКЦИЯ, ПРЕДНАЗНАЧЕННАЯ ДЛЯ ДЕТЕЙ И ПОДРОСТКОВ 

Метод определения показателя 
активности водородных ионов (рН) 
и изменения величины рН вытяжки

Products intended for children and teenagers. 
Method for determining the indicator activity of hydrogen ions (pH) 
and changes in the pH value of the extract



                                                                                       Дата введения – 

[bookmark: _Toc129873895]1 Область применения 
Настоящий стандарт распространяется на изделия для ухода за детьми (изделия санитарно-гигиенические из латекса, резины и силикона, эластомеров и полимеров, изделия, контактирующие с пищевыми продуктами, изделия санитарно-гигиенические, содержащие гелеобразующие влагопоглощающие материалы) и устанавливает потенциометрический метод определения показателя активности водородных ионов (рН) в водных вытяжках в диапазоне измерений активности ионов водорода от 0,0 до 14,0 ед. рН.

[bookmark: _Toc211945951][bookmark: _Toc129873896]2 Нормативные ссылки
В настоящем стандарте использованы нормативные ссылки на следующие межгосударственные стандарты:
ГОСТ 8.135 Государственная система обеспечения единства измерений. Стандарт-титры для приготовления буферных растворов - рабочих эталонов pH 2-го и 3-го разрядов. Технические и метрологические характеристики. Методы их определения 
ГОСТ 12.1.004 Система стандартов безопасности труда. Пожарная безопасность. Общие требования 
ГОСТ 12.1.005 Система стандартов безопасности труда. Общие санитарно-гигиенические требования к воздуху рабочей зоны 
ГОСТ 12.1.007 Система стандартов безопасности труда. Вредные вещества. Классификация и общие требования безопасности 
ГОСТ 12.1.019 Система стандартов безопасности труда. Электробезопасность. Общие требования и номенклатура видов защиты 
ГОСТ 12.4.021 Система стандартов безопасности труда. Системы вентиляционные. Общие требования 
ГОСТ 12.4.009 Система стандартов безопасности труда. Пожарная техника для защиты объектов
ГОСТ 1770 (ИСО 1042-83, ИСО 4788-80) Посуда мерная лабораторная стеклянная. Цилиндры, мензурки, колбы, пробирки. Общие технические условия 
ГОСТ 25336 Посуда и оборудование лабораторные стеклянные. Типы, основные параметры и размеры
ГОСТ 4234 Калий хлористый. Технические условия 
ГОСТ 6709 Вода дистиллированная. Технические условия 
ГОСТ 12026 Бумага фильтровальная лабораторная. Технические условия 
ГОСТ 28498 Термометры жидкостные стеклянные. Общие технические требования. Методы испытаний 
ГОСТ 29227 (ИСО 835-1-81) Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки градуированные. Часть 1. Общие требования 
ГОСТ 4919.2 Реактивы и особо чистые вещества. Методы приготовления буферных растворов
ГОСТ ИСО 5725-6 Точность (правильность и прецизионность) методов и результатов измерений. Часть 6. Использование значений точности на практике 
ГОСТ OIML R 76-1 Государственная система обеспечения единства измерений. Весы неавтоматического действия. Часть 1. Метрологические и технические требования. Испытания 
ГОСТ 427 Межгосударственный стандарт. Линейки измерительные металлические. Технические условия

Примечание - При пользовании настоящим стандартом целесообразно проверить действие ссылочных стандартов и классификаторов на официальном интернет-сайте Межгосударственного совета по стандартизации, метрологии и сертификации (www.easc.by) или по указателям национальных стандартов, издаваемым в государствах, указанных в предисловии, или на официальных сайтах соответствующих национальных органов по стандартизации. Если на документ дана недатированная ссылка, то следует использовать документ, действующий на текущий момент, с учетом всех внесенных в него изменений. Если заменен ссылочный документ, на который дана датированная ссылка, то следует использовать указанную версию этого документа. Если после принятия настоящего стандарта в ссылочный документ, на который дана датированная ссылка, внесено изменение, затрагивающее положение, на которое дана ссылка, то это положение применяется без учета данного изменения. Если ссылочный документ отменен без замены, то положение, в котором дана ссылка на него, применяется в части, не затрагивающей эту ссылку. 

[bookmark: _Toc129873897]3 Сущность метода
Потенциометрический метод основан на измерении разности потенциалов между двумя электродами (измерительным и электродом сравнения), помещенными в анализируемую водную вытяжку. Полученное значение активной кислотности выражают в единицах pH.

[bookmark: _Toc116299696][bookmark: _Toc129873898]4 Требования безопасности и охраны окружающей среды
[bookmark: _Toc129873899]При выполнении работ необходимо соблюдать следующие требования: 
- помещение лаборатории должно быть оборудовано общей приточно-вытяжной вентиляцией в соответствии с требованиями ГОСТ 12.4.021. Содержание вредных веществ в воздухе рабочей зоны не должно превышать норм, установленных требованиями ГОСТ 12.1.005; 
- требования техники безопасности при работе с химическими реактивами в соответствии с ГОСТ 12.1.007 - наличие защитных очков, масок и резиновых перчаток; 
- требования техники безопасности при работе с электроустановками - в соответствии с ГОСТ 12.1.019. 
Помещение лаборатории должно соответствовать требованиям пожарной безопасности по ГОСТ 12.1.004 и должно быть оснащено средствами пожаротушения по ГОСТ 12.4.009.

5 Требования к оператору
[bookmark: _Toc116299698][bookmark: _Toc129873900]Выполнение измерений может проводить специалист, имеющий соответствующую квалификацию и освоивший метод согласно требованиям настоящего стандарта. 

6 Требования к условиям выполнения измерений
При выполнении измерений в лаборатории должны соблюдаться следующие условия:
- температура воздуха ………………………………………….. 18 °С  -  28 °С;
- атмосферное давление ………………………………………. от 84,0 до 106,7 кПа  
                                                                                           (от 630 до 800 мм рт.ст.);                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                         
- относительная влажность воздуха …………………………. не более 80 %;
- напряжение сети ………………………………………………. (220  22) В.

[bookmark: _Toc116299699][bookmark: _Toc129873901]7 Средства измерений, вспомогательное оборудование, посуда, реактивы
Анализатор потенциометрический (pH-метр, иономер) с двумя электродами (измерительным и электродом сравнения) или комбинированным электродом с диапазоном измерения активности ионов водорода от 0 до 14 ед. pH и пределом допускаемой абсолютной погрешности не более ±0,05 ед. pH.
Весы высокого (II) класса точности с действительной ценой деления шкалы 10 мг по ГОСТ OIML R 76-1. 
Весы высокого (II) класса точности с действительной ценой деления шкалы 0,1 мг по ГОСТ OIML R 76-1.
Термостат суховоздушный, обеспечивающий поддержание температуры (40±2)°С.
Термометр жидкостной стеклянный с диапазоном измерений температуры от 0°С до 100°С и ценой деления шкалы 1°С по ГОСТ 28498.
Секундомер.
Линейка измерительная по ГОСТ 427.
Стакан В-1-50 ТС, В-1-100 ТС по ГОСТ 25336.
Пипетки градуированные 1-2-2-10 по ГОСТ 29227. 
Бумага фильтровальная лабораторная по ГОСТ 12026.
Палочки стеклянные оплавленные.
Цилиндры мерные 1-100, 1-500; 1-1000 по ГОСТ 1770. 
Колба мерная 1-500-2, 2-1000-2 по ГОСТ 1770.
Стандарт-титры для pH-метрии по ГОСТ 8.135 для приготовления буферных растворов – рабочих эталонов с номинальными значениями 4,01; 6,86; 9,18 ед. рН при температуре 25℃. 
Калий хлористый х.ч. по ГОСТ 4234. 
Дистиллированная вода по ГОСТ 6709. 

Примечание – Допускается применение других средств измерений с метрологическими характеристиками и оборудования с техническими характеристиками не хуже, а также реактивов по качеству не ниже указанных.

[bookmark: P013D]8  Подготовка к выполнению измерений
8.1 Подготовка реактивов 
[bookmark: P00E1][bookmark: P00E8]8.1.1 Приготовление раствора хлористого калия молярной концентрацией     3 моль/дм 
В мерную колбу вместимостью 500 см помещают 111,827 г хлористого калия, предварительно прокаленного в сушильном шкафу при температуре (102±2)°C до получения разницы между двумя последовательными взвешиваниями не более 0,005 г, добавляют дистиллированную воду и тщательно перемешивают. Объем раствора доводят дистиллированной водой до метки и аккуратно перемешивают. 
Раствор хранят в плотно закрытой посуде с завинчивающейся крышкой не более 6 месяцев при температуре (20±5)°C. 
[bookmark: P00EF][bookmark: P00F6]8.1.2 Приготовление буферных растворов 
Буферные растворы, используемые в качестве рабочих эталонов величины рН, готовят из стандарт-титров в соответствии с ГОСТ 8.135 (Приложение В),            ГОСТ 4919.2 или согласно инструкции изготовителя буферных растворов. 
Для приготовления буферных растворов со значением pH>6 дистиллированную воду предварительно кипятят и охлаждают до температуры от 25°C до 30°C. 
Приготовленные буферные растворы хранят в плотно закрытой стеклянной или полимерной посуде с завинчивающейся крышкой в затемненном месте не более 1 месяца при температуре не выше 25°C. 
[bookmark: P00FF]8.2 Подготовка потенциометрического анализатора и электродов 
[bookmark: P0102]8.2.1 Подготовка потенциометрического анализатора к работе 
Подготовку потенциометрического анализатора (pH-метра или иономера) проводят согласно инструкции по эксплуатации, прилагаемой к прибору. 
[bookmark: P0107]8.2.2 Подготовка электродов к работе 
Подготовку электродов проводят согласно инструкции по эксплуатации применяемых электродов. 
Перед началом работы электроды тщательно промывают дистиллированной водой. Остатки воды с электродов удаляют фильтровальной бумагой. 
Электроды между измерениями хранят в стакане раствора хлористого калия молярной концентрации 3,0 моль/дм. 
[bookmark: P0115]8.2.3 Проверка градуировки анализатора 
[bookmark: P0120]Проверку градуировки анализатора проводят согласно руководству (инструкции) по эксплуатации прибора по заранее приготовленным буферным растворам (рН 4,01; 6,86; 9,18), перекрывающим ожидаемый диапазон pH измеряемого образца в зависимости от его вида  в соответствии с п.8.1.2.
В стакан вместимостью 50-100 см3 помещают буферный раствор, после чего погружают в него электроды таким образом, чтобы они не касались стенок и дна стакана, и после стабилизации показаний прибора считывают значение рН буферного раствора. 
Если показания прибора отличаются от номинального значения активной кислотности буферного раствора более чем на 0,05 ед. рН, то проводят настройку прибора согласно инструкции, прилагаемой к анализатору.
Проверку прибора по буферному раствору проводят непосредственно перед началом работы, а также в процессе работы через каждые 10-12 измерений. 
8.3 Подготовка проб для анализа
[bookmark: P0123]Приготовление водных вытяжек из проб образцов материалов и изделий проводят при определенной экспозиции, температурном режиме и отношении площади (см2), массы образца (г) к объему модельной среды (см3).
До проведения анализа все образцы материалов и изделий (кроме подгузников) выдерживают в открытом виде (без упаковки) при комнатной температуре и естественном воздухообмене не менее 24 ч. Пробы образцов из полимерных материалов и резины тщательно промывают теплой водой (без применения моющих средств), прополаскивают дистиллированной водой и высушивают при комнатной температуре. Соски дополнительно подвергают 15-ти минутному кипячению. 
8.3.1 Условия моделирования водных вытяжек из образцов материалов и изделий основных видов продукции 
Соски, соски пустышки, прорезыватели.
Пробу образца замачивают в дистиллированной воде при соотношении площади поверхности изделия (см2) к объему модельной среды (см3) 1:1. Затем помещают закрытую колбу в термостат при температуре (40 ± 2)°С на 24 ч. 
Посуда и столовые приборы (изделия, контактирующие с пищевыми продуктами).
Основная модельная среда – дистиллированная вода. Пробу образца замачивают при соотношении площади поверхности изделия (см2) к объему модельной среды (см3)  1:1 или по объему и выдерживают в закрытой емкости. 
Если известен объем заполнения образца при предполагаемом способе использования (кружки, бутылки, банки и другое), то моделирование контакта проводят путем их полного заполнения.
Время выдержки: 
- если время контакта пищевого продукта с изделием не превышает 10 мин, экспозиция при анализе – 2 ч; 
- время контакта пищевого продукта с изделием не превышает 2 ч, экспозиция при анализе – 1 сут; 
- время контакта пищевого продукта с изделием от 2 до 48 ч, экспозиция при анализе – 3 сут; 
- время контакта пищевого продукта с изделием свыше 48 ч, экспозиция при анализе – 10 сут.
Температурные режимы: 
- изделия, предназначенные для контакта с пищевыми продуктами, заливают дистиллированной водой (модельным раствором) комнатной температуры;
- изделия, предназначенные для контакта с горячей пищей, заливают нагретой до температуры 80°С дистиллированной водой (модельным раствором) и далее выдерживают при комнатной температуре в течение вышеуказанного времени.
Зубные щетки, массажеры для десен и аналогичные изделия для ухода за полостью рта 
Пробу образца замачивают в дистиллированной воде при соотношении площади поверхности изделия (см2) к объему модельной среды (см3) 1:1 или 1 г на 10 см3 (для щетины). Затем помещают в термостат при температуре (40 ± 2)°С и выдерживают 2 ч.
Изделия санитарно-гигиенические, содержащие гелеобразующие влагопоглощающие материалы 
Анализ подгузников проводят в водной вытяжке (дистиллированная вода) без разрушения при насыщенности 1 см2/см3, температуре (40 ± 2)°С в течение 3 ч или при температуре (20 ± 2)°С в течение 24 ч. 
Если подгузники изготовлены в форме трусов-подгузников с боковыми швами, то их выворачивают верхним покровным слоем наружу. Испытания проводят на целых подгузниках (без разрушения).
Образцы подгузников взвешивают, помещают в емкости для термостатирования и заливают дистиллированной водой при соотношении массы образца, г, к объему дистиллированной воды, см³, 1:100. Для получения холостой пробы в два стакана отбирают по 100 см³ дистиллированной воды, использованной для получения вытяжки.
Емкости с образцами и холостой пробой закрывают пленкой и выдерживают при температуре (40±2)°C в течение 3 ч при взбалтывании 2-3 раза в течение термостатирования.

Примечание - Если при заданных условиях моделирования происходит разрыв подгузника, допускается извлечь абсорбирующий слой и получить вытяжку при соотношении площади образца, см², к объему дистиллированной воды, см³, 1:1, при температуре (40±2)°C в течение 3 ч. Для расчета площади после извлечения абсорбирующего слоя образец расправляют и фиксируют плоско на ровной поверхности верхним покровным слоем вверх, используя грузы или иные фиксаторы. Если подгузники изготовлены в форме трусов-подгузников с боковыми швами, то боковые швы разрезают. Для определения необходимого объема дистиллированной воды используют значение удвоенной площади подгузника на плоскости.

[bookmark: _Toc116299703][bookmark: _Toc129873905]9 Выполнение измерений
[bookmark: _Toc106620981][bookmark: _Toc106628049][bookmark: _Toc106629742][bookmark: _Toc114494352]9.1. Выполнение измерений из изделий для ухода за детьми, кроме изделий санитарно-гигиенических, содержащих гелеобразующие влагопоглощающие материалы
Холостую и анализируемую пробы помещают в химические стаканы и последовательно погружают в них измерительный электрод так, чтобы он полностью находился в жидкости, а шарик электрода не касался дна и стенок стакана.
Когда показания прибора станут стабильными, значение pH фиксируют по шкале прибора с точностью до второго десятичного знака.
После каждого измерения электроды тщательно промывают дистиллированной водой и осушают фильтровальной бумагой.
Проводят два параллельных определения в условиях повторяемости, допустимое расхождение между которыми не должно превышать 0,2 ед. pH.
9.2. Выполнение измерений из изделий санитарно-гигиенических, содержащих гелеобразующие влагопоглощающие материалы
В четыре стакана с анализируемой пробой и в два стакана с холостой пробой добавляют по 2 см³ 1 М раствора хлористого калия, хорошо перемешивают стеклянной палочкой.
Погружают электрод в первый стакан с холостой пробой и выдерживают до стабилизации значения рН. Результат данного измерения не записывают.
Далее быстро погружают электрод во второй стакан с холостой пробой, не промывая, выдерживают до стабилизации показаний прибора и записывают результат с точностью до 0,05 ед. pH.
Ополаскивают электрод дистиллированной водой, высушивают фильтровальной бумагой, после чего измеряют рН водной вытяжки первого образца: опускают электрод в первый стакан с анализируемой пробой и выдерживают до стабилизации значения рН. Результат данного измерения не записывают. Далее быстро погружают электрод во второй стакан с анализируемой пробой, не промывая, выдерживают до стабилизации показаний прибора и записывают результат с точностью до 0,05 ед. pH. 
Аналогично измеряют рН водной вытяжки второго образца.
Допускаемое расхождение между параллельными определениями  не должно превышать 0,2 ед.pH.

10. Обработка результатов измерений
За окончательный результат испытания принимают среднее арифметическое значение результатов двух параллельных определений, выполненных в одних и тех же условиях, округленное до второго десятичного знака. 

11. Контроль точности результатов измерений
11.1 Проверка приемлемости результатов измерений, полученных в условиях повторяемости
Проверка приемлемости результатов измерений, полученных в условиях повторяемости (два параллельных определения) проводят с учетом требований ГОСТ ИСО 5725-6 (п. 5.2.2).
Результаты измерений считают приемлемыми при условии: 
	,	(1)
где Х1, Х2 – значения результатов двух параллельных измерений, полученные в условиях повторяемости, ед. рН;
      r – предел повторяемости (сходимости), значения которого приведены в таблице 1. 
11.2 Проверка приемлемости результатов измерений, полученных в условиях воспроизводимости
Проверку приемлемости результатов измерений, полученных в условиях воспроизводимости (в двух лабораториях), проводят с учетом требований           ГОСТ ИСО 5725-6 (подпункт 5.3.2.1).
Результаты измерений, выполненные в условиях воспроизводимости, считают приемлемыми при условии  
	,	(2)
где Х1, Х2 – значения результатов двух параллельных измерений, полученные в условиях воспроизводимости, ед. рН;
      R – предел воспроизводимости, значения которого приведены в таблице 1. 

Таблица 1 – Значения предела повторяемости и предела воспроизводимости при вероятности Р=0,95 в ед. рН
	Диапазон измерений
	Предел повторяемости (значение допускаемого расхождения между двумя результатами параллельных определений), r
	Предел воспроизводимости (значение допускаемого расхождения между двумя результатами измерений, полученными в разных лабораториях), R

	5-9
	0,2
	0,3



Если данные условия не выполнены, то проводят повторные измерения и проверку приемлемости результатов измерений в условиях повторяемости и/или  воспроизводимости с учетом требований ГОСТ ИСО 5725-6 (п.5.2.2, п.5.3.3). 
При повторном превышении указанных нормативов выясняют причины, приводящие к неудовлетворительным результатам анализа. 

12. Оформление результатов измерений 
Результат измерений активной кислотности потенциометрическим методом, представляют в виде:
	,	(3)
где Хср – окончательный результат измерений, ед. рН;
      ∆ – границы абсолютной погрешности измерений, ед. рН (равны 0,2).
Изменение рН водной вытяжки, ед. рН, рассчитывают по формуле:
	,	(4)
где Хср – окончательный результат измерений, ед. рН;
      Ххол – рН холостой пробы, ед. рН.
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