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Раздел 2. Ссылку на ГОСТ 28414–98 и ее наименование исключить;
заменить ссылки:
«ГОСТ 31659 (ISO 6579:2002) Продукты пищевые. Метод выявления бактерий рода Salmonella» на «ГОСТ 31659 (ISO 6579-1:2017) Микробиология пищевой цепи. Горизонтальный метод обнаружения, подсчета и серотипирования бактерий рода Salmonella. Часть 1. Обнаружение Salmonella spp.»;
«ГОСТ 32189» на «ГОСТ 32189–2013»;
наименования изложить в редакции:
«ГОСТ 10766 Масло кокосовое рафинированное дезодорированное. Технические условия»;
ГОСТ 31933. Дополнить словами: «и кислотности»;
ГОСТ 26593. Заменить слово: «определения» на «измерения»;
дополнить ссылками:
«ГОСТ 8.315 Государственная система обеспечения единства измерений. Стандартные образцы состава и свойств веществ и материалов. Основные положения»;
«ГОСТ 3118 Реактивы. Кислота соляная. Технические условия»;
«ГОСТ 4204 Реактивы. Кислота серная. Технические условия»;
«ГОСТ 4328 Реактивы. Натрия гидроокись. Технические условия»;
«ГОСТ 4461 Реактивы. Кислота азотная. Технические условия»;
«ГОСТ 4465 Реактивы. Никель (II) сернокислый 7-водный. Технические условия»;
«ГОСТ 5828 Реактивы. Диметилглиоксим. Технические условия»;
«ГОСТ 5845 Реактивы. Калий-натрий виннокислый 4-водный. Технические условия»;
«ГОСТ 6709 Вода дистиллированная. Технические условия»;
«ГОСТ 9147 Посуда и оборудование лабораторные фарфоровые. Технические условия»; 
«ГОСТ 14919 Электроплиты, электроплитки и жарочные электрошкафы бытовые. Общие технические условия»; 
«ГОСТ 1770 (ИСО 1042-83, ИСО 4788-80) Посуда мерная лабораторная стеклянная. Цилиндры, мензурки, колбы, пробирки. Общие технические условия»;
«ГОСТ 19908 Тигли, чаши, стаканы, колбы, воронки, пробирки и наконечники из прозрачного кварцевого стекла. Общие технические условия»;
«ГОСТ 20478 Реактивы. Аммоний надсернокислый. Технические условия»;
«ГОСТ 29251 (ИСО 385-1-84) Посуда лабораторная стеклянная. Бюретки. Часть 1. Общие требования»;
«ГОСТ 29227 (ИСО 835-1-81) Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки градуированные. Часть 1. Общие требования»; 
«ГОСТ 31647 Масло пальмовое и его фракции рафинированные дезодорированные. Общие технические условия»;
«ГОСТ 34900 Жиры и масла животные и растительные. Определение содержания 2-монохлорпропандиола и эфиров жирных кислот 2-монохлорпропандиола, 
3-монохлорпропандиола и эфиров жирных кислот 3-монохлорпропандиола и глицидиловых эфиров жирных кислот с применением ферментативного гидролиза»;
«ГОСТ 35227 Масло пальмоядровое и его фракции рафинированные дезодорированные. Общие технические условия»;
«ГОСТ ISO 8292-1 Жиры и масла животные и растительные. Определение содержания твердого жира методом импульсного ядерного магнитного резонанса. Часть 1. Прямой метод»;
«ГОСТ ISO 18363-1 Жиры и масла животные и растительные. Определение содержания сложных эфиров жирных кислот монохлорпропандиолов (МХПД) и глицидола с применением ГХ/МС. Часть 1. Метод с использованием быстрой щелочной переэтерификации и измерения содержания 3-МХПД и дифференциальное измерение содержания глицидола»;
«ГОСТ ISO 18363-2 Жиры и масла животные и растительные. Определение содержания сложных эфиров жирных кислот монохлопропандиолов (МХПД) и глицидола с применением ГХ/МС. Часть 2. Метод с использованием медленной щелочной переэтерификации и измерение содержания 2-МХПД, 3-МХПД и глицидола»;
«ГОСТ ISO 18363-3 Жиры и масла животные и растительные. Определение содержания сложных эфиров жирных кислот монохлорпропандиолов (МХПД) и глицидола с применением ГХ/МС. Часть 3. Метод с использованием кислотной переэтерификации и измерение содержания 2-МХПД, 3-МХПД и глицидола»;
«ГОСТ ISO 18363-4 Жиры и масла животные и растительные. Определение содержания сложных эфиров монохлорпропандиолов (МХПД) и глицидола с применением ГХ/МС. Часть 4. Метод с использованием быстрой щелочной переэтерификации и измерение содержания 2-МХПД, 3-МХПД и глицидола с применением ГХ/МС/МС».
Пункт 5.3.1. девятое, десятое перечисления. Изложить в новой редакции:
«- масло пальмовое и его фракции по ГОСТ 31647;
- масло пальмоядровое и его фракции по ГОСТ 35227».
Пункт 7.5. пятое перечисление изложить в новой редакции: 
«- никеля — по методу, приведенному в приложении Ба, ГОСТ 34633 или нормативным документам, действующим на территории государства, в котором введен в действие настоящий стандарт».
Пункт 7.13. Дополнить ссылкой: «ГОСТ ISO 8292-1».
Раздел 7 дополнить пунктом 7.16а:
«7.16а Определение содержания глицидиловых эфиров жирных кислот, в пересчете на глицидол — по ГОСТ 34900, ГОСТ ISO 18363-1, ГОСТ ISO 18363-2,   
ГОСТ ISO 18363-3, ГОСТ ISO 18363-4 или нормативным документам, действующим на территории государства, в котором введен в действие настоящий стандарт».
Дополнить Приложением Ба в следующей редакции.







«Приложение Ба
(рекомендуемое) 

Определение массовой доли никеля колориметрическим методом

Ба.1 Метод предназначен для определения массовой доли никеля в жирах специального назначения, в том числе в жирах кулинарных, кондитерских и хлебопекарных, содержащих гидрогенизированные масла и жиры.
Диапазон измеряемых значений массовой доли никеля 0,5–20,0 мг/кг (млн–1).
Метод основан на образовании растворимого, окрашенного в красновато-коричневый цвет комплекса при взаимодействии никеля с диметилглиоксимом в присутствии окислителей в щелочной среде.
Ба.2 Отбор проб – по ГОСТ 32189–2013 (подраздел 5.1). 
Ба.3 Средства измерений, вспомогательное оборудование, посуда и реактивы
Весы неавтоматического действия специального (I) класса точности по
ГОСТ OIML R 76-1 с действительной ценой деления не более 0,0001 г.
Электроплитка по ГОСТ 14919.
Печь муфельная, обеспечивающая поддержание температуры от 400 ºС до
500 ºС.
Спектрофотометр или фотоэлектроколориметр, обеспечивающий проведение измерений в диапазоне длин волн от 530 до 550 нм при допускаемой абсолютной погрешности измерения коэффициента направленного пропускания не более ± 2 % в оптических кюветах  с номинальной толщиной поглощающего свет слоя 10, 20, 50 мм. 
Тигли из кварцевого стекла Н(В)-50(80,100) по ГОСТ 19908 или чашки фарфоровые выпарительные 2(3, 4) по ГОСТ 9147 или тигли фарфоровые низкие, 
высокие 2(3, 4) по ГОСТ 9147.
Колбы мерные 1(2)–25–1(2), 1(2)–50–1(2), 1(2)–100–1(2), 1(2)–1000–1(2) по
ГОСТ 1770.
Пипетки 1–1(2)–1–1, 1–1(2)–2-2, 1–1(2)–1–5, 1–1(2)–2–5 по ГОСТ 29227.
Бюретки I–1(2,3)–2–10–0,05 по ГОСТ 29251.
Цилиндр 1 (3)-50-1(2) по ГОСТ 1770.
Вода дистиллированная по ГОСТ 6709.
Кислота серная, ч. по ГОСТ 4204.
Кислота азотная концентрированная, ч.  по ГОСТ 4461.
Кислота соляная, ч. по ГОСТ 3118, водный раствор с объемным отношением кислота-вода, равным 1:1.
Никель (II) сернокислый 7-водный, ч. по ГОСТ 4465.
Калий-натрий виннокислый 4-водный (сегнетова соль), ч. по ГОСТ 5845, водный раствор с массовой долей 20 %.
Натрия гидроокись, ч. по ГОСТ 4328, водный раствор с массовой долей 5 %.
Аммоний надсернокислый, ч. по ГОСТ 20478, водный раствор с массовой
долей 3 %.
Диметилглиоксим, ч. по ГОСТ 5828, раствор с массовой долей 1 % в водном растворе гидроокиси натрия с массовой долей 5 %.
Государственные (межгосударственные) стандартные образцы (ГСО) состава водных растворов ионов никеля по ГОСТ 8.315 с массовой концентрацией ионов никеля, обеспечивающей приготовление основного стандартного раствора по Ба.4.2.1.
Допускается применение других средств измерений с метрологическими характеристиками, вспомогательного оборудования с техническими характеристиками не ниже указанных, а также посуды и реактивов по качеству не ниже указанных.
Ба.4 Подготовка к испытанию
Ба.4.1 Приготовление реактивов
Ба.4.1.1 Приготовление водного раствора соляной кислоты с объемным отношением кислота-вода, равным 1:1
В мерную колбу вместимостью 100 см3 цилиндром вносят 40 см3 дистиллированной воды, затем осторожно, небольшими порциями, перемешивая добавляют цилиндром 50 см3 соляной кислоты. Раствор охлаждают. После охлаждения раствора до комнатной температуры раствор в колбе доводят до метки дистиллированной водой и тщательно перемешивают. Раствор хранят в закрытой емкости из полимерных материалов не более 3 месяцев.
[bookmark: _Hlk212128276]Ба.4.1.2 Приготовление водного раствора калий-натрий виннокислого (сегнетова соль) с массовой долей приблизительно 20 %
В мерную колбу вместимостью 100 см3 вносят 20,00 г сегнетовой соли, растворяют в 80,0 см3 дистиллированной воды, тщательно перемешивают. Раствор сегнетовой соли хранят в закрытой емкости не более шести месяцев.
Ба.4.1.3 Приготовление водного раствора гидроокиси натрия с массовой долей приблизительно 5 %
В мерную колбу вместимостью 100 см3 вносят 5,00 г гидроокиси натрия, растворяют в дистиллированной воде. Доводят объем до метки дистиллированной водой и тщательно перемешивают. Раствор гидроокиси натрия хранят в емкости из полимерных материалов не более 3 месяцев.
Ба.4.1.4 Приготовление водного раствора аммония надсернокислого с массовой долей приблизительно 3 %
В мерную колбу вместимостью 100 см3 вносят 3,00 г надсернокислого аммония, растворяют в дистиллированной воде. Доводят объем до метки дистиллированной водой и тщательно перемешивают. Раствор надсернокислого аммония готовят непосредственно перед анализом.
Ба.4.1.5 Приготовление раствора диметилглиоксима с массовой долей приблизительно 1 %  в водном растворе гидроокиси натрия с массовой долей 5 %
В мерную колбу вместимостью 100 см3 вносят 1,00 г диметилглиоксима, растворяют в водном растворе гидроокиси натрия с массовой долей 5 %. Доводят объем до метки водным раствором гидроокиси натрия с массовой долей 5 %. Раствор диметилглиоксима хранят в закрытой емкости с притертой пробкой в холодильнике не более месяца.
Ба.4.1.6 Приготовление контрольного раствора 
В мерную колбу вместимостью 50 см3 добавляют 2 см3 раствора сегнетовой соли,
5 см3 раствора гидроокиси натрия, 2 см3 раствора надсернокислого аммония и 2 см3 раствора диметилглиоксима в 5 %-ном растворе гидроокиси натрия, объем раствора в мерной колбе доводят до метки дистиллированной водой.
Ба.4.2 Построение градуировочного графика
Ба.4.2.1 Приготовление основного стандартного раствора
Растворяют в мерной колбе вместимостью 1000 см3 в дистиллированной воде 4,7860 г сернокислого никеля, перемешивают, добавляют 1 см3 серной кислоты и доводят объем раствора дистиллированной водой до метки. Раствор содержит 1 мг/см3 никеля и может храниться в герметичной посуде до 1 года.
Примечание –  Основной стандартный раствор (с массовой концентрацией 1 мг/см3 никеля) может быть приготовлен путем разбавления в мерной посуде соответсувующего стандартного образца водного раствора никеля с добавлением 1 см3 серной кислоты в соответствии с инструкцией по применению стандартного образца. 
Ба.4.2.2 Приготовление промежуточного стандартного раствора
Промежуточный стандартный раствор с массовой концентрацией никеля 
10 мкг/см3 готовят разведением основного стандартного раствора дистиллированной водой в соотношении 1:100. Раствор готовят перед применением.
Ба.4.2.3 Приготовление стандартных растворов для построения градуировочного графика
Стандартные растворы для построения градуировочного графика готовят следующим образом.
0, 1, 2, 4, 6, 8 и 10 см3 промежуточного стандартного раствора отбирают с помощью бюретки в мерные колбы вместимостью 50 см3. В каждую колбу добавляют 
2 см3 раствора сегнетовой соли, 5 см3 раствора гидроокиси натрия, 2 см3 раствора надсернокислого аммония и 2 см3 раствора диметилглиоксима в 5 %-ном растворе гидроокиси натрия, объем раствора в мерной колбе доводят до метки дистиллированной водой.
Массовые концентрации приготовленных стандартных растворов никеля будут соответственно: 0,0; 0,2; 0,4; 0,8; 1,2; 1,6 и 2,0 мкг/см3. Оптические плотности стандартных растворов должны быть измерены через 10 мин после появления окраски на спектрофотометре или фотоэлектроколориметре  в диапазоне длин волн от 530 до 550 нм по отношению к контрольному раствору, приготовленному по Ба.4.1.6. Оптическую плотность стандартных растворов измеряют не менее трех раз в порядке возрастания концентрации.
Измерения оптической плотности проводят последовательно в кюветах разной рабочей длины. Результаты измерений представляют в виде таблицы и графика. Для каждой кюветы строят отдельный градуировочный график, выбирая диапазон массовых долей никеля таким образом, чтобы значения оптической плотности укладывались в диапазон измерений прибора.
Для построения градуировочных графиков откладывают по оси ординат средние значения оптической плотности, а по оси абсцисс –массовую концентрацию раствора никеля в мкг/см3. Градуировочные графики представляют собой прямые линии, проходящие через начало координат.
Градуировочный график строят для применяемого прибора.
Контроль стабильности градуировочной характеристики проводят периодически, но не реже одного раза в месяц, а также при использовании новой партии реактивов и после ремонта прибора путем определения оптической плотности трех-четырех стандартных растворов определенной массовой концентрации. Измеряют оптическую плотность приготовленных растворов и по действующему градуировочному графику рассчитывают массовую концентрацию никеля. 
Градуировочная характеристика признается стабильной, если относительное отклонение измеренных значений массовой концентрации никеля от фактических не превышает 
5 %.
Если это условие не выполняется, градуировочный график строят заново, используя новые реактивы.
Ба.4.3 Минерализация пробы
Навеску пробы жира 1 – 5 г, взвешенную с точностью  до четвертого десятичного знака, помещают в фарфоровую чашку или тигель или кварцевый тигель и обугливают на электроплитке в вытяжном шкафу до прекращения выделения дыма. Затем ее помещают в муфельную печь при температуре около 400 ºС при открытой дверце муфельной печи до прекращения выделения дыма. 
Примечание - Значение массы навески анализируемого жира выбирают в зависимости от предполагаемой массовой доли никеля в пробе.
Затем закрывают дверцу муфельной печи и повышают температуру до
450 ºС – 500 ºС. Продолжают минерализацию при этих условиях в течение 5 – 6 ч до получения серой золы. Фарфоровую чашку или тигель или кварцевый тигель с золой вынимают из муфельной печи, охлаждают до комнатной температуры и серую золу смачивают 0,5–1,0 см3 азотной кислоты. Затем кислоту досуха выпаривают на электроплитке со слабым нагревом и снова помещают чашку с пробой в муфельную печь при температуре 450 ºС – 500 ºС и выдерживают 1 ч. Минерализацию считают законченной, когда зола станет белого или слегка окрашенного цвета, без обугленных частиц. При наличии обугленных частиц повторяют обработку золы азотной кислотой.
Ба.5 Проведение испытания 
К золе прибавляют 1 см3 раствора соляной кислоты и 6 см3 дистиллированной воды, полностью ее растворяя.
Раствор количественно переносят в мерную колбу вместимостью 25 см3, смывая остатки раствора в тигле дистиллированной водой в мерную колбу. Затем к образовавшемуся раствору последовательно прибавляют 2 см3 растворов сегнетовой соли, 
5 см3 гидроокиси натрия, 2 см3 надсернокислого аммония и 2 см3 диметилглиоксима. Объем раствора доводят до 25 см3 дистиллированной водой.
Измерение оптической плотности анализируемых  растворов проводят при тех же условиях, что и стандартных растворов.
Измеряют оптическую плотность полученного раствора относительно контрольного раствора, приготовленного по Ба.4.1.6.
Номинальную толщину поглощающего свет слоя кюветы подбирают так, чтобы значение оптической плотности было в пределах 0,1—0,8. Используя градуировочный график, построенный для соответствующей кюветы, по измеренной оптической плотности определяют массовую долю никеля в анализируемом растворе, мкг/см3.
Ба.6 Обработка результатов
Массовую долю никеля, Х, мг/кг (млн–1), вычисляют по формуле


,                                                   (Ба.1)

где с – массовая концентрация никеля в анализируемом растворе, найденная по градуировочному графику, мкг/см3;
V – объем анализируемого раствора, см3;
m – масса жира, взятая для проведения испытания, г.
За окончательный результат принимается среднеарифметическое значение результатов двух параллельных определений при выполнении условия повторяемости по Ба.8.1.
Вычисления проводят до второго десятичного знака с последующим округлением результата до первого десятичного знака.
Ба.7 Метрологические характеристики метода
Ба.7.1 Настоящий метод обеспечивает измерение массовой доли никеля в указанном ниже диапазоне с метрологическими характеристиками, приведенными в таблице Ба.1.
Таблица Ба.1
	Диапазон измерений,
мг/кг
	Границы относительной погрешности измерений, %
(Р = 0,95)
	Относительный предел повторяемости,  %
(Р = 0,95)
	Относительный предел воспроизводимости, %
(Р = 0,95; n = 2)

	От 0,5 до 2,0 включ.
	±40
	30
	60

	Св. 2,0 » 20,0 »
	±20
	15
	30




Ба.8 Контроль точности
Ба.8.1 Контроль повторяемости
Относительное расхождение между результатами двух независимых единичных определений, выполненных данным методом, на идентичном анализируемом материале, в одной лаборатории, одним аналитиком, на одном оборудовании, за короткий промежуток времени, при доверительной вероятности Р = 0,95, не должно превышать значений предела повторяемости, указанных в таблице Ба.1.
Ба.8.2 Контроль воспроизводимости
Относительное расхождение между результатами двух единичных определений, выполненных данным методом, на идентичном анализируемом материале, в разных лабораториях, разными аналитиками, на различном оборудовании, при доверительной вероятности Р = 0,95, не должно превышать значений предела воспроизводимости, указанных в таблице 1.
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