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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 Всероссийским научно-исследовательским институтом пищевых добавок – филиалом Федерального государственного бюджетного научного учреждения «Федеральный научный центр пищевых систем имени                В.М. Горбатова» РАН (ВНИИПД – филиал ФГБНУ «ФНЦ пищевых систем                         им. В.М. Горбатова» РАН)
2 ВНЕСЕН Федеральным агентством по техническому регулированию и метрологии
3 ПРИНЯТ Евразийским советом по стандартизации, метрологии и сертификации (протокол от		                                                  №                      )
За принятие 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 органам по стандартизации этих государств
Содержание

1 Область применения………………………………………………………….….…….
2 Нормативные ссылки…………………………………………..……………….………
3 Технические требования ………………………………………………………....…...
  3.1 Характеристики ………………………………………………..……………..….…..
  3.2.Требования к сырью ……………………………………………………………….. 
  3.3.Маркировка ………………………………………………………..…….…………….
  3.4 Упаковка..……………………………………………….……………….……………...
4 Требования безопасности.………………………………………………………………
5 Правила приемки………………………………………………………….…..…………..
6 Методы контроля…………………………………………………………...……………..
  6.1 Отбор проб……………………………………………..............................................
  6.2 Определение массы нетто упаковочной единицы …………….………….……..
  6.3 Определение органолептических показателей…………………..………………..
  6.4 Определение растворимости………………………………….……………………
  6.5 Тест на цитрат - ионы …........................................................................................
  6.6 Тест на ионы кальция…………………………………………………..…………….
  6.7 Определение массовой доли основного вещества………………………….…….
  6.8 Определение массовой доли потерь при высушивании …………………..……..
  6.9 Тест на кислотность и щелочность……………………………………………………
  6.10 Тест на оксалаты……………………………………………………………………….
  6.11 Определение массовой доли фторидов…………………………………………..…
  6.12 Определение содержания токсичных элементов..…………………………………
  6.13 Контроль качества результатов измерений
7 Транспортирование и хранение………………………………………………..…………...
Приложение А (справочное) Информация о применяемых нормативных правовых актах в государствах – участниках СНГ……………………………………………..………

ГОСТ 
(проект, RU, первая редакция)

                                                                                        ГОСТ 
                                                                        (проект, RU, первая редакция)


IV
III
МЕЖГОСУДАРСТВЕННЫЙ СТАНДАРТ
	ДОБАВКИ ПИЩЕВЫЕ
ЦИТРАТ КАЛЬЦИЯ Е333(iii) 
Технические условия
Food additives.
Tricalcium citrate E333(iii). Specifications



Дата введения – 
1 Область применения
Настоящий стандарт распространяется на пищевую добавку цитрат кальция Е333(iii), представляющую собой 3-замещённую кальциевую соль лимонной кислоты (далее – цитрат кальция) и предназначенную для использования в пищевой промышленности в качестве регулятора кислотности и стабилизатора.

2 Нормативные ссылки
В настоящем стандарте использованы нормативные ссылки на следующие межгосударственные стандарты:
ГОСТ 10354 Пленка полиэтиленовая. Технические условия
ГОСТ 10398 Реактивы и особо чистые вещества. Комплексонометрический метод определения содержания основного вещества
ГОСТ 10652 Реактивы. Соль динатриевая этилендиамин – N, N, N’, N’ – тетрауксусной кислоты 2-водная (трилон Б). Технические условия 
ГОСТ 12.0.004[footnoteRef:1]1) Система стандартов безопасности труда. Организация обучения безопасности труда. Общие положения [1: Не действует в  Российской Федерации до 1 сентября 2026 г.] 

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 12.1.044 (ИСО 4589–84) Система стандартов безопасности труда. Пожаровзрывоопасность веществ и материалов. Номенклатура показателей и методы их определения
ГОСТ 12.2.007.0 Система стандартов безопасности труда. Изделия электротехнические. Общие требования безопасности
ГОСТ 12.3.002 Система стандартов безопасности труда. Процессы производственные. Общие требования безопасности 
ГОСТ 12.4.009 Система стандартов безопасности труда. Пожарная техника для защиты объектов. Основные виды. Размещение и обслуживание
ГОСТ 12.4.011 Система стандартов безопасности труда. Средства защиты работающих. Общие требования и классификация
ГОСТ 12.4.021 Система стандартов безопасности труда. Системы вентиляционные. Общие требования 
ГОСТ 12.4.103 Система стандартов безопасности труда. Одежда специальная защитная, средства индивидуальной защиты ног и рук. Классификация
ГОСТ 12026 Бумага фильтровальная лабораторная. Технические условия
ГОСТ 13647 Реактивы. Пиридин. Технические условия
ГОСТ 18389 Проволока из платины и ее сплавов. Технические условия
ГОСТ 14192  Маркировка грузов
ГОСТ 14919 Электроплиты, электроплитки и жарочные электро-шкафы бытовые. Общие технические условия
ГОСТ 14961 Нитки льняные и льняные с химическими волокнами. Технические условия
ГОСТ 15113.1 Концентраты пищевые. Методы определения качества упаковки, массы нетто, объемной массы, массовой доли отдельных компонентов, размера отдельных видов продукта и крупности помола
ГОСТ 15846 Продукция, отправляемая в районы Крайнего Севера и приравненные к ним местности. Упаковка, маркировка, транспортирование и хранение
ГОСТ 17308 Шпагаты. Технические условия 
ГОСТ 1770 (ИСО 1042–83, ИСО 4788–80) Посуда мерная лабораторная стеклянная. Цилиндры, мензурки, колбы, пробирки. Общие технические условия
ГОСТ 19360 Мешки-вкладыши пленочные. Общие технические условия
ГОСТ 199 Реактивы. Натрий уксуснокислый 3-водный. Технические условия
ГОСТ 2080 Натрий уксуснокислый технический. Технические условия 
ГОСТ 21205 Кислота винная пищевая. Технические условия
ГОСТ 2226 Мешки из бумаги и комбинированных материалов. Общие технические условия
ГОСТ 22280 Реактивы. Натрий лимоннокислый 5,5-водный. Технические условия
ГОСТ 25336 Посуда и оборудование лабораторные стеклянные. Типы, основные параметры и размеры
ГОСТ 25794.1 Реактивы. Методы приготовления титрованных растворов для кислотно-основного титрования
ГОСТ 26932 Сырье и продукты пищевые. Методы определения свинца
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 29251 (ИСО 385-1–84) Посуда лабораторная стеклянная. Бюретки. Часть 1. Общие требования
ГОСТ 30090 Мешки и мешочные ткани. Общие технические условия
ГОСТ 30178 Сырье и продукты пищевые. Атомно-абсорбционный метод определения токсичных элементов
ГОСТ 30538 Продукты пищевые. Методика определения токсичных элементов атомно-эмиссионным методом
ГОСТ 3118 Реактивы. Кислота соляная. Технические условия
[bookmark: _Hlk230281991]ГОСТ 334 Бумага масштабно-координатная. Технические условия
ГОСТ 33824 Продукты пищевые и продовольственное сырье. Инверсионно-вольтамперометрический метод определения содержания токсичных элементов (кадмия, свинца, меди и цинка)
ГОСТ 34033 Упаковка из картона и комбинированных материалов для пищевой продукции. Технические условия
ГОСТ 34361 Продукты пищевые, продовольственное сырье, корма для животных. Определение содержания кадмия, свинца, мышьяка, ртути, хрома атомно-абсорбционным методом с электротермической атомизацией
ГОСТ 3760 Реактивы. Аммиак водный. Технические условия
ГОСТ 4328 Реактивы. Натрия гидроокись. Технические условия
ГОСТ 4463 Реактивы. Натрия фтористый. Технические условия
ГОСТ 4517 Реактивы. Методы приготовления вспомогательных реактивов и растворов, применяемых при анализе
ГОСТ 4530 Реактивы. Кальций углекислый. Технические условия 
ГОСТ 4919.1 Реактивы и особо чистые вещества. Методы приготовления растворов индикаторов
ГОСТ 5712 Реактивы. Аммоний щавелевокислый 1-водный. Технические условия
ГОСТ 5815 Реактивы. Ангидрид уксусный. Технические условия
ГОСТ 5962 Спирт этиловый ректификованный из пищевого сырья. Технические условия
ГОСТ 61 Реактивы. Кислота уксусная. Технические условия
ГОСТ 6709[footnoteRef:2]1) Вода дистиллированная. Технические условия [2: 1) В Российской Федерации действует ГОСТ Р 58144 Вода дистиллированная. Технические условия] 

ГОСТ 6825[footnoteRef:3]2) Лампы люминесцентные трубчатые для общего освещения [3: 2) В Российской Федерации действует ГОСТ Р 59175 (МЭК 60081:2002) Лампы люминесцентные двухцокольные. Эксплуатационные требования
] 

ГОСТ 8.579 Государственная система обеспечения единства измерений. Требования к количеству фасованных товаров при их производстве, фасовании, продаже и импорте
ГОСТ 8253 Мел химический осажденный. Технические условия
ГОСТ 8677 Реактивы. Кальция оксид. Технические условия
ГОСТ 908 Кислота лимонная моногидрат пищевая. Технические условия
ГОСТ 9142 Ящики из гофрированного картона. Общие технические условия
ГОСТ EN 14083 Продукты пищевые. Определение следовых элементов. Определение свинца, кадмия, хрома и молибдена с помощью атомно-абсорбционной спектрометрии с атомизацией в графитовой печи с предварительной минерализацией пробы при повышенном давлении
ГОСТ EN 14084 Продукты пищевые. Определение следовых элементов. Определение содержания свинца, кадмия, цинка, меди и железа с помощью атомно-абсорбционной спектрометрии после микроволнового разложения
ГОСТ ISO 2859-1[footnoteRef:4]1) Статистические методы. Процедуры выборочного контроля по альтернативному признаку. Часть 1. Планы выборочного контроля последовательных партий на основе приемлемого уровня качества [4: 1) В Российской Федерации действует ГОСТ Р ИСО 2859-1 Статистические методы. Процедуры выборочного контроля по альтернативному признаку. Часть 1. Планы выборочного контроля последовательных партий на основе приемлемого уровня качества] 

ГОСТ ISO/IEC 17025 Общие требования к компетентности испытательных и калибровочных лабораторий
ГОСТ OIML R 76-1 Государственная система обеспечения единства измерений. Весы неавтоматического действия. Часть 1. Метрологические и технические требования. Испытания
СТБ ИСО 5725-65[footnoteRef:5]2) Точность (правильность и прецизионность) методов и результатов измерений. Часть 6. Использование значений точности на практике [5: 2) В Российской Федерации действует ГОСТ ИСО 5725-6 Точность (правильность и прецизионность) методов и результатов измерений. Часть 6. Использование значений точности на практике] 


П  р  и  м  е  ч  а  н  и  е – 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.

3 Технические требования
3.1 Характеристики
3.1.1 Цитрат кальция должен соответствовать требованиям нормативных правовых актов и (или) технических регламентов, действующих на территории государства, принявшего стандарт, настоящего стандарта, изготавливаться по технологической инструкции с соблюдением требований, установленных нормативными правовыми актами, действующими на территории государства, принявшего стандарт.
П  р  и  м  е  ч  а  н  и  е – Информация о нормативных правовых актах приведена в приложении А.
3.1.2 Обозначение, наименование и характеристики цитрата кальция приведены в таблице 1.
Т а б л и ц а  1 
	Наиме
нование

	Индекс
в европейской кодифи
кации пищевых добавок
	Номер
в междуна
родной системе нумерации пищевых добавок
(INS)
	Номер
в международ
ной классифи
кации хими
ческих веществ
(CAS №)
	Молекулярная масса, г/моль
	Химичес
кое наимено вание
	Формула

	Цитрат кальция
	Е333(iii)
	333
	813-94-5
	570,51
	Трикаль
ция цитрат тетрагид  рат (Трикаль
циевая соль 2-гидрокси-1,2,3-пропант
рикарбо
новой кислоты)
	C12H10Ca3O14· 4H2O



3.1.3 По органолептическим показателям цитрат кальция должен соответствовать требованиям, указанным в таблице 2.
Т а б л и ц а  2 
	Наименование показателя
	Характеристика показателя

	Внешний вид
	Мелкокристаллический порошок

	Цвет
	Белый

	Запах
	Без запаха



3.1.4 По физико-химическим показателям цитрат кальция должен соответствовать требованиям, указанным в таблице 3.
Т а б л и ц а  3 
	Наименование показателя
	Характеристика, значение

	Растворимость
	Очень мало растворим в воде 
Практически нерастворим в этиловом спирте

	Тест на ионы кальция
	Положительный

	Тест на цитрат-ионы
	Положительный

	Массовая доля основного вещества на сухой основе, %, не менее
	97,5

	Массовая доля потерь при высушивании, %: 
не более 
не менее
	
14,0
10,0

	Тест на кислотность и щелочность 
	Положительный

	Тест на оксалаты
	Отрицательный

	Массовая доля (содержание) фторидов, млн-1 (мг/кг), не более
	
30,0



3.1.5 По содержанию токсичных элементов (свинца) цитрат кальция должен соответствовать требованиям нормативных правовых актов, действующих на территории государства, принявшего стандарт. 
П  р  и  м  е  ч  а  н  и  е – Информация о нормативных правовых актах приведена в приложении А.
3.2 Требования к сырью
Для изготовления цитрата кальция применяют нижеуказанное сырье, технологические вспомогательные средства, соответствующие требованиям, установленным в документах, в соответствии с которыми они изготовлены и могут быть идентифицированы, и (или) товаросопроводительной документации, обеспечивающей их прослеживаемость и удостоверяющей их качество и безопасность (далее — техническая документация изготовителя):
- кислота лимонная пищевая по ГОСТ 908;
- кальция оксид по ГОСТ 8677;
- кальций углекислый по ГОСТ 4530;
- мел химический осажденный по ГОСТ 8253.
В случае изготовления цитрата кальция иным промышленным способом применяют сырье, технологические вспомогательные средства в соответствии с перечнем, установленным изготовителем в технологической документации. Конкретные требования (характеристики) к сырью, технологическим вспомогательным средствам устанавливает изготовитель цитрата кальция в технологической документации.
3.3 Маркировка
Маркировка транспортной упаковки должна соответствовать требованиям нормативных правовых актов, действующих на территории государства, принявшего стандарт, с нанесением манипуляционных знаков по ГОСТ 14192 и содержать следующую информацию:
- обозначение настоящего стандарта;
- наименование предприятия-изготовителя;
- наименование пищевой добавки и ее индекс [цитрат кальция Е333(iii)];
- артикул (при наличии);
- торговую марку (при наличии);
- номер партии;
- дату изготовления;
- количество цитрата кальция: масса нетто, масса брутто;
- срок годности;
- условия хранения;
- наименование и место нахождения изготовителя и место изготовления, в случае если адреса различаются;
- надпись «не для розничной продажи» или «для промышленной переработки»;
- единый знак обращения продукции на рынке государств – членов Таможенного союза.
П  р  и  м  е  ч  а  н  и  е – Информация о нормативных правовых актах приведена в приложении А.
3.4 Упаковка
3.4.1 Упаковка, упаковочные материалы и укупорочные средства должны соответствовать требованиям нормативных правовых актов, действующих на территории государства, принявшего стандарт, обеспечивать сохранность и качество цитрата кальция при транспортировании и хранении в течение всего срока годности.
П  р  и  м  е  ч  а  н  и  е – Информация о нормативных правовых актах приведена в приложении А.
3.4.2 Цитрат кальция упаковывают в продуктовые мешки из мешочных тканей по ГОСТ 30090, бумажные открытые мешки марки НМ и ПМ по ГОСТ 2226, ящики из гофрированного картона для пищевых продуктов по ГОСТ 9142 или ГОСТ 34033. Внутрь продуктовых мешков из мешочных тканей, бумажных мешков марки НМ, ящиков из гофрированного картона должны вставляться мешки-вкладыши по            ГОСТ 19360 из пищевой полиэтиленовой нестабилизированной пленки марки Н толщиной не менее 0,08 мм по ГОСТ 10354.
Тип и размеры мешков, предельную массу упаковываемого цитрата кальция устанавливает изготовитель.
3.4.3 Полиэтиленовые мешки-вкладыши после их заполнения заваривают или завязывают шпагатом из лубяных волокон или двухниточным полированным шпагатом по ГОСТ 17308, так чтобы была обеспечена герметичность упаковки.
3.4.4 Верхние швы тканевых и бумажных мешков должны быть зашиты машинным способом льняными нитками по ГОСТ 14961 или другими, обеспечивающими механическую прочность шва.
3.4.5 Допускается применение других видов упаковки и упаковочных средств, соответствующих требованиям нормативных правовых актов, действующих на территории государства, принявшего стандарт.
П р и м е ч а н и е – Информация о нормативных правовых актах приведена в приложении А.
3.4.6 Масса нетто упаковочной единицы устанавливается изготовителем.
3.4.7 Отрицательное отклонение массы нетто от номинальной массы каждой упаковочной единицы должно соответствовать требованиям ГОСТ 8.579 (таблицы А.1 и А.2). 
Отклонение от номинального количества массы нетто в большую сторону не ограничивается и устанавливается изготовителем.
3.4.8 Цитрат кальция, отправляемый в районы Крайнего Севера и приравненные к ним местности, упаковывают по ГОСТ 15846.



4 Требования безопасности
4.1 По степени воздействия на организм человека цитрат кальция, в соответствии с ГОСТ 12.1.007, относят к веществам умеренно опасным – третьему классу опасности.
4.2 Цитрат кальция относят к пожаровзрывобезопасным веществам по          ГОСТ 12.1.044.
4.3 При работе с цитратом кальция необходимо использовать спецодежду, средства индивидуальной защиты по ГОСТ 12.4.011 и соблюдать правила личной гигиены. 
4.4 При производстве цитрата кальция необходимо соблюдать требования безопасности по ГОСТ 12.3.002.
4.5 При проведении испытаний необходимо соблюдать требования техники безопасности при работе с химическими реактивами по ГОСТ 12.1.007 и                  ГОСТ 12.4.103.
4.6 Организация обучения работающих безопасности труда – по                     ГОСТ 12.0.004 или в соответствии с нормативными правовыми актами, действующими на территории государства, принявшего стандарт.
4.7 Производственные помещения, в которых проводят работы с цитратом кальция Е333(iii), и помещения, где проводят работы с реактивами, должны быть оборудованы приточно-вытяжной вентиляцией по ГОСТ 12.4.021.
4.8 Электробезопасность при работе с электроустановками – по                        ГОСТ 12.2.007.0 и ГОСТ 12.1.019.
4.9 Помещение лаборатории должно соответствовать требованиям пожарной безопасности по ГОСТ 12.1.004 и иметь средства пожаротушения по ГОСТ 12.4.009.
4.10 Содержание вредных веществ в воздухе рабочей зоны не должно превышать норм, установленных ГОСТ 12.1.005 и нормативными правовыми актами, действующими на территории государства, принявшего стандарт.

5 Правила приемки
5.1 Цитрат кальция принимают партиями. Определение партии – в соответствии с требованиями нормативных правовых актов, действующих на территории государства, принявшего стандарт.
П  р  и  м  е  ч  а  н  и  е – Информация о нормативных правовых актах приведена в приложении А.
5.2 Для проверки соответствия цитрата кальция требованиям настоящего стандарта проводят приемо-сдаточные испытания по качеству упаковки, правильности нанесения маркировки, массе нетто, органолептическим и физико-химическим показателям и периодические испытания по показателям, обеспечивающим безопасность в соответствии с требованиями нормативных правовых актов, действующих на территории государства, принявшего стандарт.
П  р  и  м  е  ч  а  н  и  е – Информация о нормативных правовых актах приведена в приложении А.
5.3 При проведении приемо-сдаточных испытаний применяют одноступенчатый выборочный план при нормальном контроле и специальном уровне контроля S-4 при приемлемом уровне качества AQL, равном 6,5, по ГОСТ ISO 2859-1.
Выборку упаковочных единиц осуществляют методом случайного отбора в соответствии с таблицей 4.
Т а б л и ц а  4
	Число упаковочных единиц в партии, шт.
	Объем
выборки, шт.
	Приемочное 
число
	Браковочное 
число

	От      2     до      15  включ.
	2
	0
	1

	»       16     »        25    »
	3
	0
	1

	»       26     »        90    »
	5
	1
	2

	»       91     »      150    »
	8
	1
	2

	»     151     »      500    » 
	13
	2
	3

	»     501     »    1200 и более
	20
	3
	4



5.4 Контроль качества упаковки и правильности маркировки проводят внешним осмотром всех упаковочных единиц, попавших в выборку.
5.5 Контроль массы нетто цитрата кальция в каждой упаковочной единице, попавшей в выборку, проводят по 6.2.
5.6 Приемка партии цитрата кальция по массе нетто, качеству упаковки и правильности маркировки упаковочных единиц
5.6.1 Партию принимают, если число упаковочных единиц в выборке, не отвечающих требованиям по качеству упаковки, правильности маркировки и массе нетто цитрата кальция, меньше или равно приемочному числу (см. таблицу 4).
5.6.2 Если число упаковочных единиц в выборке, не отвечающих требованиям по качеству упаковки, правильности маркировки и массе нетто цитрата кальция, больше или равно браковочному числу (см. таблицу 4), контроль проводят на удвоенном объеме выборки от этой же партии. Партию принимают, если выполняются условия 5.6.1. 
Партию бракуют, если число упаковочных единиц в удвоенном объеме выборки, не отвечающих требованиям по качеству упаковки, правильности маркировки и массе нетто цитрата кальция, больше или равно браковочному числу.
Массу нетто, качество упаковки и правильность маркировки упаковочных единиц контролируют в каждой партии.
5.7 Приемка партии цитрата кальция по органолептическим и физико-химическим показателям
5.7.1 Для контроля органолептических, физико-химических показателей и показателей безопасности цитрата кальция из каждой упаковочной единицы, попавшей в выборку в соответствии с требованиями таблицы 4, проводят отбор мгновенных (точечных) проб и составляют суммарную (объединенную) пробу          по 6.1.
5.7.2 При получении неудовлетворительных результатов хотя бы по одному из органолептических, физико-химических показателей и показателей безопасности проводят повторный контроль по этому показателю (признаку, критерию) на удвоенном объеме выборки от этой же партии. Результаты повторных испытаний являются окончательными и распространяются на всю партию.
При получении неудовлетворительных результатов при повторном испытании партию бракуют.
5.7.3 Органолептические и физико-химические показатели цитрата кальция в поврежденной упаковке проверяют отдельно. Результаты контроля распространяют только на цитрат кальция в этой упаковке.
5.7.4 Органолептические и физико-химические показатели контролируют в каждой партии. Порядок и периодичность контроля показателей безопасности (содержание фторидов, свинца) устанавливает изготовитель в программе производственного контроля.

6 Методы контроля
6.1 Отбор проб
6.1.1 Для составления суммарной (объединенной) пробы цитрата кальция из разных мест каждой упаковочной единицы, отобранной по 5.3, отбирают мгновенные (точечные) пробы с помощью пробоотборника (щупа), погружая его не менее, чем на 3/4 глубины.
Массы мгновенных (точечных) проб от каждой упаковочной единицы, попавшей в выборку, должны быть одинаковыми. 
Масса одной мгновенной (точечной) пробы должна быть не более 100 г.
Число мгновенных (точечных) проб от каждой упаковочной единицы, попавшей в выборку, должны быть одинаковым.
6.1.2 Для получения суммарной (объединенной) пробы мгновенные (точечные) пробы помещают в сухую чистую емкость из стекла или полимерных материалов и тщательно перемешивают.
Рекомендуемая масса суммарной (объединенной) пробы должна быть не менее 500 г.
6.1.3. При необходимости уменьшения суммарной (объединенной) пробы может быть использован метод квартования. Для этого суммарную (объединенную) пробу высыпают на чистый стол и разравнивают тонким слоем в виде квадрата. Затем пробу деревянными планками со скошенными ребрами ссыпают с двух противоположных сторон на середину так, чтобы образовался валик. Пробу с концов валика также ссыпают на середину стола, пробу снова разравнивают слоем от 1,0 до 1,5 см в виде квадрата и планкой делят по диагонали на четыре треугольника. Две противоположные части пробы отбрасывают, а две оставшиеся соединяют, перемешивают и вновь делят на четыре треугольника. Деление повторяют необходимое число раз.
6.1.4 Подготовленную суммарную (объединенную) пробу делят на две равные части, каждую из которых помещают в чистую, сухую, плотно закрывающуюся стеклянную или полимерную емкость.
Емкость с первой частью суммарной (объединенной) пробы направляют в лабораторию для проведения испытаний.
Емкость со второй частью пробы опечатывают, пломбируют и хранят для повторного контроля в случае возникновения разногласий в оценке качества и безопасности цитрата кальция. Срок хранения пробы в темном месте при температуре (20 ± 5) °С и относительной влажности не более 70 % – до окончания срока годности цитрата кальция.
6.1.5 Емкости с пробами снабжают этикетками, на которых должны быть указаны:
- наименование пищевой добавки и ее индекс [цитрат кальция Е333(iii)];
- наименование и местонахождение изготовителя;
- номер партии;
- масса нетто партии;
- число упаковочных единиц в партии;
- дата изготовления;
- дата отбора проб;
- срок и условия хранения;
- фамилии лиц, проводивших отбор данной пробы;
- обозначение настоящего стандарта.
6.2 Определение массы нетто упаковочной единицы
Определение массы нетто цитрата кальция в упаковочной единице проводят по разности массы брутто и массы упаковочной единицы, освобожденной от содержимого по ГОСТ 15113.1, раздел 3. 
6.3 Определение органолептических показателей 
Метод основан на органолептической оценке внешнего вида, цвета и запаха цитрата кальция.
6.3.1 Требования к условиям проведения испытания
6.3.1.1 При подготовке и проведении испытаний в лаборатории должны быть соблюдены следующие условия:
- температура окружающего воздуха……… от 18 ºС до 25 ºС;
- относительная влажность воздуха …….… не более 80 %;
Помещение для проведения испытаний должно быть обеспечено приточно-вытяжной вентиляцией. Все операции с реактивами проводят в вытяжном шкафу.
6.3.1.2 К проведению испытаний допускаются специалисты, изучившие методику, владеющие техникой работы на приборах и прошедшие инструктаж по технике безопасности.
6.3.2 Отбор проб
Отбор проб - по 6.1.
6.3.3 Средства измерений, вспомогательные устройства, посуда, материалы, реактивы
Весы лабораторные по ГОСТ OIML R 76-1 специального или высокого класса точности с пределами допускаемой абсолютной погрешности не более ± 0,1 г.
Секундомер механический или электрический.
Термометр жидкостный стеклянный с диапазоном измерения температуры от 0°С до 100°С, с ценой деления шкалы 1°С по ГОСТ 28498.
Лампы люминесцентные типа ЛД по ГОСТ 6825.
Бумага белая или пластинка стеклянная.
Стаканчики для взвешивания СВ-19/9 (24/10) или СН-34/12 по ГОСТ 25336.
Допускается применение других средств измерений, вспомогательных оборудования и устройств, посуды и материалов, не уступающих вышеуказанным по метрологическим и техническим характеристикам и обеспечивающих необходимую точность измерения, а также реактивов, по качеству не ниже вышеуказанных.
6.3.4 Проведение испытаний
6.3.4.1 Внешний вид и цвет цитрата кальция определяют просмотром испытуемой пробы массой 50 г, помещенной ровными слоями на лист белой бумаги или на стеклянную пластинку, при рассеянном дневном свете или освещении люминесцентными лампами типа ЛД. Освещенность поверхности рабочего стола должна быть не менее 500 лк. Внешний вид и цвет должны соответствовать требованиям 3.1.3.
6.3.4.2 Для определения запаха стаканчик для взвешивания заполняют наполовину его вместимости образцом цитрата кальция закрывают крышкой и выдерживают в течение 1 ч при температуре воздуха (20 ± 2) °С. Запах определяют органолептически на уровне края стаканчика сразу же после открывания крышки. Запах должен соответствовать требованиям 3.1.3.
6.4 Определение растворимости 
6.4.1 Сущность метода
Метод основан на визуальном определении полноты растворения цитрата кальция в дистиллированной воде и этиловом спирте.
6.4.2 Средства измерений, вспомогательные устройства, посуда, материалы, реактивы
Весы лабораторные по ГОСТ OIML R 76-1 специального или высокого класса точности с пределами допускаемой абсолютной погрешности не более ± 0,1 г.
Пипетки градуированные по ГОСТ 29227.
Посуда мерная лабораторная стеклянная по ГОСТ 1770.
Секундомер механический или электрический.
Палочка стеклянная.
Посуда лабораторная по ГОСТ 25336.
Вода дистиллированная по ГОСТ 6709.
Спирт этиловый ректификованный по ГОСТ 5962, объемной долей не менее 96 %. 
Допускается применение других средств измерений, вспомогательных оборудования и устройств, посуды и материалов, не уступающих вышеуказанным по метрологическим и техническим характеристикам и обеспечивающих необходимую точность измерения, а также реактивов, по качеству не ниже вышеуказанных.
6.4.3 Требования к условиям проведения испытания 
Условия проведения испытания – по 6.3.1.
6.4.4 Отбор проб 
Отбор проб – по 6.1.
6.4.5 Проведение испытания
Характеристики растворимости цитрата кальция, указанные в 3.1.4., следует интерпретировать в соответствии с описательными терминами, приведенными в таблице 5. Испытания проводят для крайних значений, относящихся к указанному описательному термину. Массу навески образца и объем растворителя определяют согласно таблице 5. 
К навеске растёртого в порошок цитрата кальция прибавляют отмеренное количество растворителя (дистиллированной воды или этилового спирта).  Содержимое перемешивают круговыми движениями в течение не менее 30 с, но не более 5 мин до растворения пробы. 
Растворимость цитрата кальция определяют визуально по степени растворения в дистиллированной воде и этиловом спирте.


Т а б л и ц а  5
	Термин
	Примерное количество растворителя (мл), необходимое для растворения 1 г вещества

	Очень легко растворим
	до 1

	Легко растворим
	от 1 до 10

	Растворим
	от 10 до 30

	Умеренно растворим
	от 30 до 100

	Мало растворим
	от 100 до 1000

	Очень мало растворим
	от 1000 до 10 000

	Практически нерастворим
	более 10 000


[bookmark: _Hlk225346091][bookmark: _Hlk227937209]
Прохождение испытания свидетельствуют о том, что испытуемая проба соответствует требованиям 3.1.4. 
6.5 Тест на цитрат-ионы
6.5.1. Сущность метода
Метод основан на качественном определении цитрат-ионов по образованию соединения, окрашенного в карминово-красный цвет при взаимодействии цитрата кальция с пиридином и уксусным ангидридом.
6.5.2 Средства измерений, вспомогательные устройства, посуда, материалы, реактивы
Весы лабораторные по ГОСТ OIML R 76-1 специального или высокого класса точности с пределами допускаемой абсолютной погрешности не более ± 0,01 г.
Пипетки 2–2–1–5(15) по ГОСТ 29227.
Термометр жидкостный стеклянный с диапазоном измерений от 0 С до 100 С, с ценой деления 1 °С по ГОСТ 28498.
Электроплитка по ГОСТ 14919.
Палочка стеклянная.
Стаканы В(Н)–1(2)–100 ТС(ТХС) по ГОСТ 25336.
Ангидрид уксусный по ГОСТ 5815, ч.
Пиридин по ГОСТ 13647, ч.д.а.
Допускается применение других средств измерений, вспомогательных оборудования и устройств, посуды и материалов, не уступающих вышеуказанным по метрологическим и техническим характеристикам и обеспечивающих необходимую точность измерения, а также реактивов, по качеству не ниже вышеуказанных.
6.5.3 Требования к условиям проведения испытания
Условия проведения испытания – по 6.3.1
6.5.4 Отбор проб
Отбор проб - по 6.1
6.5.5 Проведение испытания
Испытуемую пробу цитрата кальция массой 0,3 - 0,5 г помещают в стакан вместимостью 100 см3, добавляют 15 см3 пиридина и 5 см3 уксусного ангидрида, осторожно перемешивают содержимое. Смесь нагревают до температуры                (70±2) °С. Появление карминово-красного окрашивания свидетельствует о присутствии в растворе цитрат-ионов и подтверждает соответствие испытуемой пробы требованиям 3.1.4.
6.6 Тест на ионы кальция
6.6.1 Сущность метода
Метод основан на качественном определении ионов кальция.
6.6.2 Средства измерений, вспомогательные устройства, посуда, материалы, реактивы
Весы лабораторные по ГОСТ OIML R 76-1 специального или высокого класса точности с пределами допускаемой абсолютной погрешности не более ± 0,001 г.
Колбы мерные 1(2,2а)-50(100,1000)-2 по ГОСТ 1770.
Пипетки 1(2)-1-2-1(2,5) по ГОСТ 29227.
Термометр жидкостный стеклянный с диапазоном измерения температуры от 0 °С до 50 °С, с ценой деления шкалы 0,5 °С по ГОСТ 28498.
Цилиндры 1(3)-25-2 по ГОСТ 1770.
Баня водяная.
Лабораторная горелка (газовая или спиртовая).
Бумага фильтровальная лабораторная по ГОСТ 12026.
Проволока платиновая по ГОСТ 18389.
Капельницы 2-50 ХС или капельницы 3-7/11 ХС по ГОСТ 25336.
Колбы П-2-50-22 ТС или колбы Кн-1-50-14/23(19/26) ТС по ГОСТ 25336.
Стаканы В(Н)-1(2)- 50 ТС(ТХС) ГОСТ 25336.
Аммиак водный 25% по ГОСТ 3760, ч.д.а. 
Аммоний щавелевокислый 1-водный по ГОСТ 5712, ч.д.а
Вода дистиллированная по ГОСТ 6709.
Кислота соляная по ГОСТ 3118, ч.д.а.
Кислота уксусная по ГОСТ 61, ч.д.а.
Метиловый красный водорастворимый, ч.д.а. 
Спирт этиловый ректификованный по ГОСТ 5962, объемной долей не менее 96 %. 
[bookmark: _Hlk227931813]Допускается применение других средств измерений, вспомогательных оборудования и устройств, посуды и материалов, не уступающих вышеуказанным по метрологическим и техническим характеристикам и обеспечивающих необходимую точность измерения, а также реактивов, по качеству не ниже вышеуказанных.
6.6.3 Требования к условиям проведения испытания
Условия проведения испытания – по 6.3.1
6.6.4 Отбор проб
Отбор проб - по 6.1
6.6.5 Подготовка к проведению испытания
6.6.5.1 Приготовление водного раствора аммония щавелевокислого 1-водного (водного раствора оксалата аммония) массовой долей 4 %.
В мерную колбу вместимостью 50 см3 помещают навеску аммония щавелевокислого 1-водного массой 2,0 г. Добавляют дистиллированную воду в количестве, составляющем примерно 1/3 объёма колбы. Содержимое колбы тщательно перемешивают вращательными движениями до полного растворения кристаллов. При необходимости допускается нагрев раствора на водяной бане (с соблюдением температурного режима не выше (40-50) °C). После охлаждения до температуры (20±2) °C доводят объём раствора дистиллированной водой до метки и тщательно перемешивают. При наличии осадка раствор фильтруют.
6.6.5.2 Спиртовой раствор метилового красного (водорастворимого) массовой долей 0,1 % готовят по ГОСТ 4919.1.
6.6.5.3 Водный раствор аммиака массовой долей 10 % готовят по ГОСТ 4517.
6.6.6 Проведение испытания
6.6.6.1 Способ 1. 
Метод основан на качественном определении ионов кальция по образованию нерастворимого белого осадка оксалата кальция при взаимодействии цитрата кальция с оксалатом аммония. 
Испытуемую пробу цитрата кальция массой 1,0 г помещают в лабораторный стакан вместимостью 50 см3 и растворяют в 20 см3 дистиллированной воды. Содержимое стакана тщательно перемешивают до полного растворения. Раствор должен быть прозрачным, без осадка. При наличии осадка раствор фильтруют.
В две отдельные конические колбы вместимостью 50 см3 помещают по 5 см3 испытуемого раствора, прибавляют в каждую колбу по две капли спиртового раствора метилового красного по 6.6.5.2 и нейтрализуют водным раствором аммиака по 6.6.5.3 до перехода окраски из красной в желтую (контроль по индикатору). Затем в каждую колбу прибавляют по 2 см3 водного раствора оксалата аммония по 6.6.5.1 и выдерживают 2-3 минуты. Отмечают образование белого осадка.
В первую колбу с образовавшимся осадком пипеткой вносят 1–2 см3 концентрированной соляной кислоты. Отмечают растворение образовавшегося осадка.
Во вторую колбу с образовавшимся осадком пипеткой вносят 1-2 см3 уксусной кислоты. Отмечают отсутствие растворения образовавшегося осадка.
Образование белого осадка растворимого в соляной кислоте и нерастворимого в уксусной кислоте, свидетельствует о присутствии в растворе ионов кальция и подтверждает соответствие испытуемой пробы требованиям 3.1.4.
6.6.6.2 Способ 2.
Метод основан на способности солей кальция после обработки концентрированной соляной кислотой окрашивать бесцветное пламя газовой горелки в кирпично-красный цвет, характерный для ионов кальция.
Навеску цитрата кальция массой 2,0 г смачивают несколькими каплями концентрированной соляной кислотой. Платиновую проволоку тщательно прокаливают в верхней части пламени горелки. Раскаленную проволоку быстро погружают в смоченную пробу так, чтобы на поверхности проволоки закрепилось небольшое количество испытуемого вещества. Проволоку с пробой вносят в бесцветное пламя горелки и наблюдают изменение цвета. Бесцветное пламя должно окраситься в кирпично-красный цвет, что подтверждает присутствие в растворе ионов кальция и свидетельствует о соответствии пробы требованиям 3.1.4.
6.7 Определение массовой доли основного вещества
6.7.1 Сущность метода
[bookmark: _Hlk229491142]Метод основан на комплексонометрическом определении соединений кальция при титровании раствором трилона Б в присутствии индикатора.
6.7.2 Средства измерений, вспомогательные устройства, посуда, материалы, реактивы
Весы лабораторные по ГОСТ OIML R 76-1 специального или высокого класса точности с пределами допускаемой абсолютной погрешности не более ± 0,001 г.
Колбы мерные 1(2,2а)–100–2 по ГОСТ 1770.
Пипетки 1–2–1–10(20) по ГОСТ 29227.
Стаканы В(Н)–1–50 по ГОСТ 25336.
Вода дистиллированная по ГОСТ 6709.
Допускается применение других средств измерений, вспомогательных оборудования и устройств, посуды и материалов, не уступающих вышеуказанным по метрологическим и техническим характеристикам и обеспечивающих необходимую точность измерения, а также реактивов, по качеству не ниже вышеуказанных.
6.7.3 Требования к условиям проведения испытания
Условия проведения испытания – по 6.3.1
6.7.4 Отбор проб
Отбор проб - по 6.1
6.7.5 Подготовка к проведению испытания
6.7.5.1 Раствор соляной кислоты массовой долей 10 % готовят по ГОСТ 4517.
6.7.5.2 Перед проведением испытания испытуемую пробу цитрата кальция высушивают по 6.8.5. 
Расчет массы навески пробы проводят по ГОСТ 10398 (пункт 4.2). Полученную навеску смачивают в 1-2 см³ раствора соляной кислоты по 6.7.5.1.
6.7.6 Проведение испытания
Определение массовой доли основного вещества проводят по ГОСТ 10398 (пункт 7.9.2).
6.7.7 Обработка результатов
Обработку результатов проводят по ГОСТ 10398 (раздел 8), где                                    A = 0,008303 г - масса цитрата кальция, соответствующая 1 см3 раствора 2-водной динатриевой соли этилендиамин-N,N,N',N'-тетрауксусной кислоты молярной концентрации с (C10H14O8N2Na2·2H2O) = 0,05 моль/дм3.
Вычисления проводят до второго десятичного знака.
За окончательный результат испытания принимают среднеарифметическое значение X1ср, %, двух параллельных определений, округленное до первого десятичного знака, если выполняется условие приемлемости: абсолютное значение разности между результатами двух определений, полученными в условиях повторяемости при P = 95%, не превышает предела повторяемости r, приведенного в таблице 6.
6.7.8 Метрологические характеристики метода
Метрологические характеристики метода представлены в таблице 6.
Таблица 6
	Предел повторяемости (абсолютное значение допускаемого расхождения между двумя результатами параллельных измерений), r, %, при         Р = 95 %, n = 2
	Предел воспроизводимости (абсолютное значение допускаемого расхождения между двумя результатами единичных измерений, полученных в условиях воспроизводимости), R, %, при Р = 95 %, m = 2
	Показатель точности 
(границы абсолютной погрешности при доверительной вероятности)          ∆, %, при P = 95 %

	0,2
	0,4
	± 0,3



Массовая доля основного вещества испытуемого цитрата кальция должна соответствовать требованиям, приведенным в таблице 3.
6.7.9 Оформление результатов 
Результат испытания представляют в виде

	X1ср ± , при Р = 95 %, 
	(1)



где X1ср – среднеарифметическое значение результатов двух определений, признанных приемлемыми, %;
 – границы абсолютной погрешности определений, % (см. таблицу 6).
6.8 Определение массовой доли потерь при высушивании
6.8.1 Сущность метода
Метод основан на термогравиметрическом определении потерь при высушивании цитрата кальция до постоянной массы.
6.8.2 Средства измерений, вспомогательные устройства, посуда, материалы, реактивы
Весы лабораторные по ГОСТ OIML R 76-1 специального или высокого класса точности с пределами допускаемой абсолютной погрешности не более ± 0,001 г
Секундомер механический или электрический.
Термометр жидкостный стеклянный с диапазоном измерения температуры от 0 °С до 200 °С, с ценой деления 1 °С по ГОСТ 28498.
Шкаф сушильный, обеспечивающий поддержание заданного режима температуры от 20 °С до 150°С с погрешностью ± 2°С.
Стаканчики для взвешивания СВ-19/9 (24/10) или СН-34/12 по ГОСТ 25336.
Эксикатор по ГОСТ 25336.
Допускается применение других средств измерений, вспомогательных оборудования и устройств, посуды и материалов, не уступающих вышеуказанным по метрологическим и техническим характеристикам и обеспечивающих необходимую точность измерения, а также реактивов, по качеству не ниже вышеуказанных.
6.8.3 Требования к условиям проведения испытания
Условия проведения испытания – по 6.3.1
6.8.4 Отбор проб
Отбор проб - по 6.1
6.8.5 Проведение испытания
Открытый стеклянный стаканчик вместе с крышкой помещают в сушильный шкаф, нагретый до температуры 150 °С, и выдерживают до постоянной массы. После высушивания стаканчик закрывают крышкой, помещают в эксикатор с осушителем, охлаждают до температуры (20 ± 2) °С и взвешивают с записью результата до третьего десятичного знака.
Высушивание стаканчика с крышкой повторяют при тех же условиях до тех пор, пока разница между результатами двух последовательных взвешиваний составит не более 0,001 г.
В подготовленный стаканчик вносят (2,000-3,000) г пробы, закрывают крышкой и взвешивают с записью результата до третьего десятичного знака. Пробу распределяют равномерным слоем постукиванием по стаканчику, затем помещают в открытом виде вместе с крышкой в сушильный шкаф и сушат при температуре 150 °С в течение 4 ч. После этого стаканчик с высушенной пробой быстро закрывают крышкой, охлаждают в эксикаторе с осушителем до температуры           (20±2) °С и взвешивают с записью результата взвешивания до третьего десятичного знака.
Высушивание стаканчика с пробой при тех же условиях продолжают до тех пор, пока разница между результатами двух последовательных взвешиваний составит не более 0,001 г. 
6.8.6 Обработка результатов 
Массовую долю потерь при высушивании Х2, %, вычисляют по формуле 

	 , 
	(2)



где m1 – масса сухого стаканчика, г;
m2 –   масса сухого стаканчика с пробой до высушивания, г;
m3 – масса стаканчика с пробой после высушивания, г;
100 – коэффициент пересчета результата в проценты.
Вычисления проводят до второго десятичного знака.
Окончательный результат записывают с точностью до первого десятичного знака.
За окончательный результат испытания принимают среднеарифметическое значение X2ср, %, двух параллельных определений, округленное до первого десятичного знака, если выполняется условие приемлемости: абсолютное значение разности между результатами двух определений, полученными в условиях повторяемости при P = 95%, не превышает предела повторяемости r, приведенного в таблице 7.
6.8.7 Метрологические характеристики метода
Метрологические характеристики метода определения массовой доли потерь при высушивании представлены в таблице 7.
Таблица 7
	Предел повторяемости, (абсолютное значение допускаемого расхождения между двумя результатами параллельных измерений) r, %, при         Р = 95 %, n = 2
	Предел воспроизводимости, (абсолютное значение допускаемого расхождения между двумя результатами единичных измерений, полученных в условиях воспроизводимости) R, %, при Р = 95 %, m = 2
	Показатель точности 
(границы абсолютной погрешности при доверительной вероятности)          ∆, %, при P = 95 %

	0,3
	0,5
	0,3



Массовая доля потерь при высушивании цитрата кальция должна соответствовать требованиям, приведенным в таблице 3.
6.8.8 Оформление результатов
Результат испытания представляют в виде

	X2ср ± , при Р = 95 %, 
	(3)



где X2ср – среднеарифметическое значение результатов двух определений, признанных приемлемыми, %;
 – границы абсолютной погрешности определений, % (см. таблицу 7).
6.9 Тест на кислотность и щелочность
6.9.1 Сущность метода
Метод основан на определении свободной кислоты или щелочи в водном растворе цитрата кальция с использованием кислотно-основного индикатора. 
6.9.2 Средства измерений, вспомогательные устройства, посуда, материалы, реактивы
Весы лабораторные по ГОСТ OIML R 76-1 специального или высокого класса точности с пределами допускаемой абсолютной погрешности не более ± 0,01 г
Пипетки 2–2–1–1(5) по ГОСТ 29227.
Секундомер механический или электрический.
Стаканы В(Н)–1–50 ТС (ТСХ) по ГОСТ 25336.
Стаканчики для взвешивания СВ–19/9(24/10) по ГОСТ 25336.
Вода дистиллированная по ГОСТ 6709.
Натрия гидроокись по ГОСТ 4328, ч.д.а.
Фенолфталеин (индикатор), ч.д.а.
Допускается применение других средств измерений, вспомогательных оборудования и устройств, посуды и материалов, не уступающих вышеуказанным по метрологическим и техническим характеристикам и обеспечивающих необходимую точность измерения, а также реактивов, по качеству не ниже вышеуказанных.
6.9.3 Требования к условиям проведения испытания
Условия проведения испытания– по 6.3.1
6.9.4 Отбор проб
Отбор проб - по 6.1.
6.9.5 Подготовка к проведению испытания
6.9.5.1 Раствор гидроокиси натрия молярной концентрации с (NaOH) =          0,1 моль/дм3 готовят по ГОСТ 25794.1.
6.9.5.2 Раствор фенолфталеина готовят по ГОСТ 4919.1.
6.9.6 Проведение испытания
В стакан вместимостью 50 см3 помещают навеску цитрата кальция массой 1,0 г, добавляют 5 см3 дистиллированной воды и тщательно встряхивают в течение 1 минуты. В полученный раствор прибавляют две капли раствора фенолфталеина по 6.9.5.2, перемешивают и визуально определяют цвет раствора. После внесения индикатора раствор должен остаться бесцветным, что свидетельствует о кислой реакции раствора и подтверждает соответствие испытуемого образца требованиям 3.1.4
При добавлении 0,5 см3 раствора гидроокиси натрия по 6.9.5.1 раствор должен окраситься в розовый цвет, не исчезающий в течение 30 секунд, что свидетельствует о щелочной реакции раствора и подтверждает соответствие испытуемого образца требованиям 3.1.4
6.10 Тест на оксалаты
6.10.1 Сущность метода
Метод основан на визуальном контроле отсутствия помутнения в растворе цитрата кальция.
6.10.2 Средства измерений, вспомогательные устройства, посуда, материалы и реактивы
Весы лабораторные по ГОСТ OIML R 76-1 специального или высокого класса точности с пределами допускаемой абсолютной погрешности не более ± 0,01 г.
Колбы мерные 1(2,2а)–100–2 по ГОСТ 1770.
Пипетки 2–1–2–5 (10) по ГОСТ 29227.
Секундомер механический или электрический.
Цилиндры 1(3)–100–2 по ГОСТ 1770.
Палочка стеклянная.
Стаканчики для взвешивания СВ-19/9 или СН-34/12 по ГОСТ 25336.
Стаканы В(Н) –1–50(250) ТС(ТСХ) по ГОСТ 25336.
Фильтры обеззоленные «синяя лента».
Вода дистиллированная по ГОСТ 6709.
Кислота соляная по ГОСТ 3118, ч.д.а.
Натрий уксуснокислый 3-водный по ГОСТ 199, ч.д.а.
Допускается применение других средств измерений, вспомогательных оборудования и устройств, посуды и материалов, не уступающих вышеуказанным по метрологическим и техническим характеристикам и обеспечивающих необходимую точность измерения, а также реактивов, по качеству не ниже вышеуказанных.
6.10.5 Требования к условиям проведения испытания
Условия проведения испытания– по 6.3.1
6.10.4 Отбор проб
Отбор проб - по 6.1
6.10.5 Подготовка к проведению испытания
6.10.5.1 Приготовление раствора уксуснокислого натрия массовой долей             20 %.
В мерную колбу вместимостью 100 см3 помещают навеску натрия уксуснокислого 3-водного массой 33,18 г. Добавляют дистиллированную воду в количестве, составляющем примерно 1/3 объёма колбы, тщательно перемешивают содержимое колбы. После этого доводят объём раствора дистиллированной водой до метки и еще раз тщательно перемешивают. 
Срок хранения раствора – не более 6 месяцев.
6.10.5.2 Раствор соляной кислоты массовой долей 10 % готовят по                    ГОСТ 4517.
6.10.6 Проведение испытания
Испытуемую пробу цитрата кальция массой 1,0 г растворяют в 5 см3 соляной кислоты по 6.10.5.2 при перемешивании в стакане вместимостью 50 см3. Если раствор мутный, его фильтруют через обеззоленный фильтр «синяя лента». К полученному раствору прибавляют 10 см3 уксуснокислого натрия по 6.10.5.1. Оставляют раствор в защищённом от прямых солнечных лучей месте при температуре (20 ± 2) °С на 1 час.
По истечении 1 ч не должно наблюдаться помутнение раствора и образование осадка, что свидетельствует об отсутствии оксалатов и подтверждает соответствие испытуемой пробы требованиям 3.1.4.
6.11 Определение массовой доли фторидов
6.11.1 Сущность метода
Метод основан на потенциометрическом измерении концентрации фторид-ионов с использованием ион-селективного электрода.
6.11.2 Средства измерений, вспомогательные устройства, посуда, материалы, реактивы
Весы лабораторные по ГОСТ OIML R 76-1 специального или высокого класса точности с пределами допускаемой абсолютной погрешности не более ± 0,001 г.
Колбы мерные 2–100(1000)–2 по ГОСТ 1770.
Пипетки 1–2–2–1(5,10) по ГОСТ 29227.
PH-метр-милливольтметр с погрешностью измерения не более 0,01 ед. рН/0,25 мВ.
Секундомер механический или электрический.
Цилиндры 1–10(50,250)–1 по ГОСТ 1770.
Электрод сравнения хлорсеребряный ЭВЛ-1 МЗ.
Электрод стеклянный лабораторный ЭСЛ-43-07.
Электрод фторидселективный типа ХС-F-01 с нижним пределом обнаружения ионов-фтора 0,02 мг/дм3.
Мешалка магнитная.
Шкаф сушильный, обеспечивающий поддержание заданного режима до             250 °С с погрешностью ± 2°С
Бумага полулогарифмическая по ГОСТ 334.
Емкость полиэтиленовая вместимостью 1000 см3.
Стаканы В(Н)–1–150 (500,1000) ТС по ГОСТ 25336.
Стаканы пластиковые вместимостью 100, 150, 500 см3.
Вода дистиллированная по ГОСТ 6709.
Кислота соляная по ГОСТ 3118, ч.д.а.
Натрий лимоннокислый 5,5-водный по ГОСТ 22280, ч.д.а.
Натрий фтористый по ГОСТ 4463, ч.д.а.
Натрия гидроокись по ГОСТ 4328, ч.д.а.
Соль динатриевая этилендиамин – N, N, N’, N’ – тетрауксусной килсоты 2-водная (трилон Б) по ГОСТ 10652, х. ч.
Допускается применение других средств измерений, вспомогательных оборудования и устройств, посуды и материалов, не уступающих вышеуказанным по метрологическим и техническим характеристикам и обеспечивающих необходимую точность измерения, а также реактивов, по качеству не ниже вышеуказанных.
6.11.3 Требования к условиям проведения испытания
Условия проведения испытания– по 6.3.1
6.11.4 Отбор проб
Отбор проб - по 6.1.
6.11.5 Подготовка к проведению испытания
6.11.5.1 Приготовление 0,2 М раствора 2‑водной динатриевой соли этилендиамин‑N,N,N’,N’‑тетрауксусной кислоты (трилона Б) 
Соль динатриевую этилендиамин – N, N, N’, N’ – тетрауксусной килсоты 2-водную (трилон Б) массой  74,43 г  помещают в стакан вместимостью  1000 см3 и растворяют в 500-600 см3 дистиллированной воды Раствор количественно переносят в мерную колбу вместимостью 1000 см3, объем доводят дистиллированной водой до метки и перемешивают. 
Срок хранения раствора в полиэтиленовой таре – не более 6 месяцев.
6.11.5.2 Приготовление 1 М раствора лимоннокислого натрия 
Лимоннокислый натрий массой 357 г помещают в стакан вместимостью           1000 см3 и растворяют в 500 – 600 см3 дистиллированной воды. Раствор количественно переносят в мерную колбу вместимостью 1000 см3, объем доводят дистиллированной водой до метки и перемешивают. 
Срок хранения раствора в полиэтиленовой емкости с плотно завинчивающейся крышкой – не более 6 месяцев. 
6.11.5.3 Раствор соляной кислоты молярной концентрации c (HCl) =                         1 моль/дм3 (1 н.) готовят по ГОСТ 25794.1.
6.11.5.4 Раствор гидроокиси натрия молярной концентрации c (NaOH) =                   1 моль/дм3 готовят по ГОСТ 25794.1.
6.11.5.5 Приготовление стандартного раствора фтористого натрия с содержанием 1 мг фторида в 1 см3 (стандартный раствор I).
Фтористый натрий высушивают в сушильном шкафу при температуре              (200 ± 2) °С в течение 4 ч. Высушенный фтористый натрий массой 2,21 г помещают в пластиковый стакан вместимостью 500 см3, добавляют 200 см3 дистиллированной воды и перемешивают до растворения. Полученный раствор количественно переносят в мерную колбу вместимостью 1000 см3, доводят объем дистиллированной водой до метки и перемешивают. 
Срок хранения раствора в полиэтиленовой емкости с плотно закрытой пробкой – не более 6 мес.
6.11.5.6 Приготовление стандартного раствора фтористого натрия с содержанием 5∙10–3 мг фторида в 1 см3 (стандартный раствор II).
Стандартный раствор фтористого натрия (I) по 6.11.5.5 в объеме 5 см3 помещают в мерную колбу вместимостью 1000 см3, разбавляют дистиллированной водой до метки и перемешивают. Стандартный раствор II готовят в день построения и проверки градуировочного графика.
6.11.5.7 Построение градуировочного графика
Подготавливают электроды и рН-метр-милливольтметр-ионометр в соответствии с инструкцией по эксплуатации прибора.
Для построения градуировочного графика в шесть пластиковых стаканов  вместимостью 150 см3 вносят соответственно 1; 2; 3; 5; 10; 15 см3  свежеприготовленного стандартного раствора фтористого натрия (II) по 6.11.5.6, добавляют по 50 см3  дистиллированной воды, 5 см3  раствора соляной кислоты по 6.11.5.3, 10 см3 раствора лимоннокислого натрия по 6.11.5.2, 10 см3 раствора трилона Б по 6.11.5.1 и перемешивают. Растворы количественно переносят в шесть мерных колб вместимостью каждая 100 см3, доводят дистиллированной водой до метки и перемешивают. Полученные растворы содержат 0,5∙10–4; 1∙10–4; 1,5∙10–4; 2,5∙10–4; 5∙10–4; 7,5∙10–4 мг фторида в 1 см3  соответственно. Затем измеряют электродный потенциал приготовленных растворов с использованием ион-селективного электрода, помещая по 50 см3 каждого раствора в пластиковый стакан вместимостью 100 см3.
В ходе измерений растворы постоянно перемешивают, используя магнитную мешалку. Показания милливольтметра регистрируют через 3 мин после погружения электродов. Перед каждым измерением электроды тщательно промывают дистиллированной водой и осторожно высушивают впитывающей бумагой. 
На основании полученных результатов строят градуировочный график, откладывая в логарифмическом масштабе на оси абсцисс концентрации фторид-ионов (мг/см3) в растворах, а на оси ординат значения потенциала в милливольтах.
Для построения графика и расчёта градуировочной функции допускается использование программного обеспечения для статистической обработки данных и построения графиков.
Градуировочный график необходимо проверять каждый раз перед работой не менее чем по двум стандартным растворам (II).
6.11.6 Проведение испытания
6.11.6.1 Испытуемую пробу цитрата кальция массой 1 г помещают в стакан вместимостью 150 см3, растворяют в 5 см 3 раствора соляной кислоты по 6.11.5.3, перемешивают до полного растворения цитрата кальция, затем добавляют 50 см3 дистиллированной воды, 10 см3 раствора лимоннокислого натрия по 6.11.5.2,                   10 см3  раствора трилона Б по 6.11.5.1 и перемешивают. 
Раствор количественно переносят в мерную колбу вместимостью 100 см3, доводят объем дистиллированной водой до метки и перемешивают. 
Определяют значение рН полученного раствора. При отклонении от требуемого значения рН (5,5 ± 0,1) ед. рН проводят корректировку добавлением раствора гидроокиси натрия по 6.11.5.4.
В пластиковый стакан вместимостью 100 см3 помещают 50 см3 раствора по 6.11.6.1 и измеряют электродный потенциал, как описано в 6.11.5.7. По градуировочному графику находят концентрацию фторид-ионов в растворе (мг/см3).
6.11.7 Обработка результатов
Массовую долю фторидов Х3, мг/кг, вычисляют по формуле 

	 , 
	(4)



где С – концентрация фторидов в испытуемом растворе, найденная по градуировочному графику, мг/см3; 
V – вместимость мерной колбы, см3;
1000 – коэффициент пересчета граммов в килограммы;
m – масса навески пробы по 6.11.6, г.
Вычисления проводят с записью результата до второго десятичного знака.
[bookmark: _Hlk230281405]За окончательный результат испытания принимают среднеарифметическое значение X3ср, мг/кг, двух параллельных определений, округленное до первого десятичного знака, если выполняется условие приемлемости: абсолютное значение разности между результатами двух определений, полученными в условиях повторяемости при P = 95%, не превышает предела повторяемости r, приведенного в таблице 8.
6.11.8 Метрологические характеристики метода
Метрологические характеристики метода определения массовой доли фторидов представлены в таблице 8.
Таблица 8
	Предел повторяемости (абсолютное значение допускаемого расхождения между двумя результатами параллельных измерений), r, мг/кг, при Р = 95 %, n = 2
	Предел воспроизводимости, (абсолютное значение допускаемого расхождения между двумя результатами единичных измерений, полученных в условиях воспроизводимости) R, мг/кг, при Р = 95 %, m = 2
	Показатель точности   (границы абсолютной погрешности)
при доверительной вероятности) 
∆, мг/кг при P = 95 %

	0,3
	0,5
	0,3



Массовая доля фторидов испытуемого цитрата кальция должна соответствовать требованиям, приведенным в таблице 3.
6.11.9 Оформление результатов
Результат испытания представляют в виде

	, при Р = 95 %, 

	(5)



[bookmark: _Hlk230281509]где X3ср – среднеарифметическое значение результатов двух определений, признанных приемлемыми, мг/кг;
∆ – границы абсолютной погрешности определений, мг/кг (см. таблицу 8).
[bookmark: _Hlk230281654]6.12 Определение содержания токсичных элементов. 
6.12.1 Требования к условиям проведения испытания
Условия проведения испытаний– по 6.3.1
6.12.2 Отбор проб
Отбор проб - по 6.1.
[bookmark: _Hlk230281721]6.12.3 Определение массовой доли свинца проводят по ГОСТ 26932, ГОСТ 30178, ГОСТ 30538, ГОСТ 33824, ГОСТ 34361, ГОСТ EN 14083, ГОСТ EN 14084.
В случае возникновения разногласий используют арбитражный метод по ГОСТ 30178.
При проведении испытаний допускается применять другие методики исследований (испытаний) и измерений, действующие на территории государства, принявшего настоящий стандарт, в том числе включенные в перечень международных и межгосударственных стандартов, а в случае их отсутствия – национальных  стандартов, содержащих правила и методы исследований (испытаний) и измерений, в том числе правила отбора образцов, необходимые для применения и исполнения требований нормативных правовых актов, действующих на территории государства, принявшего стандарт, и осуществления оценки соответствия объектов технического регулирования.
П  р  и  м  е  ч  а  н  и  е – Информация о нормативных правовых актах приведена в приложении А.
6.13 Контроль качества результатов измерений 
Контроль качества результатов измерений в лаборатории предусматривает проведение контроля стабильности результатов измерений с учетом требований СТБ ИСО 5725-6 (раздел 6). 
Периодичность контроля и процедуры контроля стабильности результатов измерений регламентируют в документах системы менеджмента лаборатории в соответствии с ГОСТ ISO/IEC 17025.

7 Транспортирование и хранение
7.1 Цитрат кальция перевозят в крытых транспортных средствах всеми видами транспорта в соответствии с правилами транспортирования грузов, действующими на соответствующих видах транспорта.
7.2 Цитрат кальция хранят в упаковке изготовителя в сухих отапливаемых складских помещениях на деревянных стеллажах или поддонах при температуре (20 ± 5) ºС и относительной влажности воздуха не более 70 %.
7.3 Срок годности цитрата кальция устанавливает изготовитель в соответствии с требованиями нормативных правовых актов, действующих на территории государства, принявшего стандарт. 
П  р  и  м  е  ч  а  н  и  е – Информация о нормативных правовых актах приведена в приложении А.
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Приложение А
(справочное)

Информация о применяемых нормативных правовых актах в государствах – участниках СНГ

	Структурный элемент
	Нормативный правовой акт
	Государство-
участник СНГ

	3.1.1, 3.1.5, 3.3, 5.1, 5.2, 6.12, 7.3
	ТР ТС 021/2011 Технический регламент Таможенного союза «О безопасности пищевой продукции»1)
	AM, BY, KZ, KG, RU

	3.1.1, 3.1.5, 3.3, 5.2, 6.12
	ТР ТС 029/2012 Технический регламент Таможенного союза «Требования безопасности пищевых добавок, ароматизаторов и технологических вспомогательных средств»2)
	AM, BY, KZ, KG, RU

	3.3, 5.1, 5.2
	ТР ТС 022/2011 Технический регламент Таможенного союза «Пищевая продукция в части ее маркировки»3)
	AM, BY, KZ, KG, RU

	3.4.1, 3.4.5, 5.1, 5.2
	Технический регламент Таможенного союза ТР ТС 005/2011 «О безопасности упаковки»4)

	AM, BY, KZ, KG, RU




	
УДК 663.05; 006.354
	
	
	МКС 67.220.20


	Ключевые слова: пищевая добавка, регулятор кислотности, стабилизатор, цитрат кальция, Е333(iii), показатели качества, требования безопасности, упаковка, маркировка, правила приемки, методы испытания, транспортирование, хранение
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