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1
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.
[bookmark: _Toc195623243]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 технологии консервирования – филиалом Федерального государственного бюджетного научного учреждения «Федеральный научный центр пищевых систем им. В.М. Горбатова» РАН (ВНИИТеК – филиал ФГБНУ «ФНЦ пищевых систем им. В.М. Горбатова» РАН)
2 ВНЕСЕН Межгосударственным техническим комитетом МТК 093 «Продукты переработки фруктов, овощей и грибов. Пищевые концентраты»
3 ПРИНЯТ Евразийским советом по стандартизации, метрологии и сертификации (протокол от 202_ г. № __)
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 РАЗОАБОТАН 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
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МЕЖГОСУДАРСТВЕННЫЙ СТАНДАРТ
	ФРУКТЫ, ОВОЩИ И ПРОДУКТЫ ИХ ПЕРЕРАБОТКИ.
Фотометрический метод определения массовой доли общих и растворимых углеводов и крахмала

Photometric method for determining the mass fraction of total and soluble carbohydrates and starch


Дата введения —      —      —
[bookmark: _Toc195789268][bookmark: _Toc221892718][bookmark: _Toc222132811]1 Область применения
Настоящий стандарт распространяется на фрукты и овощи свежие, замороженные и продукты их переработки: пасту, пюре, десерты, джемы, икру овощную, консервы овощные закусочные, в том числе консервированные с уксусом или уксусной кислотой или без уксуса (далее – продукты) и устанавливает измерение массовой доли суммы общих и растворимых углеводов и крахмала в пробах фотометрическим методом.
 Диапазон измерений массовой доли суммы общих и растворимых углеводов и крахмала от 1,0 % до 50,0 % включ. и от 5×10-1 % до 10,0 % включ.
Стандарт не распространяется на соковую продукцию из фруктов и овощей. 

[bookmark: _Toc161311354][bookmark: _Toc161773287][bookmark: _Toc189569503][bookmark: _Toc222132812]2 Нормативные ссылки 
В настоящем стандарте использованы нормативные ссылки на следующие межгосударственные стандарты:
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 12.2.007.0 Система стандартов безопасности труда. Изделия электротехнические. 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 6709 Вода дистиллированная. Технические условия
ГОСТ 1770 (ИСО 1042-83, ИСО 4788-80) Посуда мерная лабораторная стеклянная. Цилиндры, мензурки, колбы, пробирки. Общие технические условия 
ГОСТ 14262 Кислота серная особой чистоты. Технические условия
ГОСТ 4207 Реактивы. Калий железистосинеродистый 3-водный. Технические условия
ГОСТ 5823 Реактивы. Цинк уксуснокислый 2-водный. Технические условия 
ГОСТ 14919 Электроплиты, электроплитки и жарочные электрошкафы бытовые. Общие технические условия.
ГОСТ 21128 Системы электроснабжения, сети, источники, преобразователи и приемники электрической энергии. Номинальные напряжения до 1000 В
ГОСТ 22261 Средства измерений электрических и магнитных величин. Общие технические условия
ГОСТ 25336 Посуда и оборудование лабораторные стеклянные. Типы, основные параметры и размеры
ГОСТ 26313 Продукты переработки фруктов и овощей. Правила приемки и методы отбора проб
ГОСТ 26671 Продукты переработки фруктов и овощей, консервы мясные и мясорастительные. Подготовка проб для лабораторных анализов
ГОСТ 28322 Продукты переработки фруктов, овощей и грибов. Термины и определения
ГОСТ 29169 (ИСО 648-77) Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки с одной отметкой
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 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
РМГ 76–2014 Государственная система обеспечения единства измерений. Внутренний контроль качества результатов количественного химического анализа

[bookmark: _Toc195789270][bookmark: _Toc222132813][bookmark: _Toc161311356][bookmark: _Toc161773289][bookmark: _Toc189569505]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.

3 Термины и определения
В настоящем стандарте применены термины и определения по ГОСТ 28322 и следующий термин с соответствующим определением:
3.1. антрон: органическое соединение, относящееся к классу полициклических ароматических углеводородов и применяемое в качестве промежуточного продукта для количественного определения углеводов.

4 Сущность метода
Метод основан на дегидратации глюкозы в среде концентрированной серной кислоты, с последующим образованием гидроксиметилфурфурола, образующего в реакции с антроном комплексное соединение синевато-зеленого цвета. В случае определения крахмала, который является полисахаридом, его предварительно отделяют от растворимых углеводов в пробе, и проводят дальнейший гидролиз в среде концентрированной серной кислоты до глюкозы. Интенсивность образовавшейся окраски комплексного соединения, которую измеряют спектрофотометрически, прямо пропорциональна содержанию суммы общих и растворимых углеводов и крахмала в пробе.

[bookmark: _Hlk71747492]5 Отбор и подготовка проб
Отбор проб – по ГОСТ 26313, подготовка их к испытаниям – по ГОСТ 26671.
Во избежание расслоения продукта, пробу для анализ отбирают непосредственно после гомогенизации.
Не допускается хранение подготовленного образца.
		6 Условия проведения измерений 
При выполнении измерений рабочие условия (климатические воздействия) не должны превышать значений:
- температура окружающего воздуха, °С			                    10 – 35;
- относительная влажность воздуха
(при температуре окружающего воздуха 25 °С), не более %	           80
атмосферное давление, кПа                                                                   96 ±10
В помещениях, предназначенных для проведения измерений, не допускается загрязненность воздуха рабочей зоны пылью, агрессивными веществами; рабочее место должно быть защищено от воздушных потоков и вибраций, влияющих на измерение массы.

7 Средства измерений, вспомогательное оборудование, посуда, реактивы и материалы
Спектрофотометр, обеспечивающий измерение оптической плотности при длине волны от 190 до 1100 нм в кюветах с толщиной слоя 10 мм, в диапазоне измерений оптической плотности от 0 до 4 Б, с допускаемой относительной погрешностью при измерении оптической плотности 5 %.
Весы неавтоматического действия по ГОСТ R OIML 76-1 с наибольшим пределом взвешивания не менее 200 г, дискретностью отчета не более 0,1 мг и с пределом допускаемой абсолютной погрешности до 50 г не более ± 0,001 г (1 мг), от 50 до 200 г не более ± 0,002 г (2 мг).
Термогигрометр с диапазоном измерений температуры от минус 10 до плюс 50 °С, относительной влажности при температуре (5-50 °С) от 5 % до 95 % и с пределом допускаемой абсолютной погрешности измерений температуры ±0,3 °С, относительной влажности ± 5,0 %.
Стандартный образец состава моно- и дисахаридов с интервалом допускаемых аттестованных значений массовой доли D-глюкозы от 95,00 % до 99,99 % с допускаемым значением абсолютной погрешности при Р = 0,95 ± 0,50 %.
Плитка электрическая лабораторная по ГОСТ 14919.
Баня водяная, оснащенная терморегулятором для поддержания и контроля заданной температуры в диапазоне от 50 до 100 °С.
Промывалка лабораторная стеклянная или полиэтиленовая.
Устройство измельчающее (гомогенизатор) с угловой скоростью вращения не менее 3000 мин–1.
Стаканы лабораторные типа В по ГОСТ 25336.
Пробирки П4-25-14/23 ХС по ГОСТ 1770 с пришлифованными пробками.
Воронки лабораторные типа В по ГОСТ 25336.
Колбы мерные 2-го класса точности вместимостью 100 см3 и 1000 см3 по ГОСТ 1770 с пробками.
Пипетки градуированные 2-го класса точности по ГОСТ 29227 или пипетки с одной меткой 2-го класса точности по ГОСТ 29169 вместимостью 5 см3 и 10 см3.
Цилиндр по ГОСТ 1770 вместимостью 100 см3.
Палочка стеклянная по ГОСТ 27460.
Фильтры бумажные «синяя лента» по ГОСТ 12026 или из стекловолокна диаметром, соответствующем диаметру воронок для фильтрования.
Склянки для реактивов из прозрачного и тёмного стекла с пробкой.
Контейнеры из полимерного материала или стекла, снабженные герметичными крышками подходящей вместимости для хранения проб.
Колба коническая по ГОСТ 25336 вместимостью 250 см3.
Кюветы из кварцевого стекла по ГОСТ 20903 с длиной оптического пути 10 мм.
Антрон, реактив с содержанием основного вещества не менее 98 %.
Кислота серная по ГОСТ 14262, о.с.ч. 5-5.
Цинк уксуснокислый 2-водный по ГОСТ 5823, ч.д.а.
Калий железистосинеродистый 3-водный по ГОСТ 4207, ч.д.а.
[bookmark: _Hlk233111562]Вода дистиллированная по ГОСТ 6709 или по нормативным правовым актам и (или) стандартам, действующим на территории государства, принявшего настоящий стандарт.
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.
[bookmark: _Toc78296464]8 Подготовка к выполнению измерений 
При подготовке к выполнению измерений проводят следующие работы.
8.1 Подготовка средств измерений, испытательного оборудования и вспомогательных устройств
Средства измерений, испытательное оборудование и вспомогательные устройства подготавливают к проведению измерений в соответствии с Руководством по эксплуатации.
8.2 Приготовление окрашивающего реактива
[bookmark: _Toc360534362][bookmark: _Toc360534435]Навеску антрона массой (0,367 ± 0,001) г вносят в химический стакан вместимостью 200-250 см3, далее мерным цилиндром осторожно вносят 115 см3 серной кислоты по ГОСТ 14262, затем тщательно перемешивают стеклянной палочкой до растворения кристаллов.
Раствор должен быть прозрачный и иметь желтый или жёлто-коричневый цвет.
Полученный раствор переливают в склянку из темного стекла и хранят не более                7 дней в холодильнике при температуре от 2 С до 5 С.
Свежеприготовленный раствор используют не ранее, чем через 2 часа после приготовления. При помутнении или изменении окраски в процессе хранения раствор не используют.
8.3 Приготовление раствора серной кислоты с массовой долей 5 %
В мерную колбу вместимостью 1000 см3 вносят 200 – 300 см3 дистиллированной воды по ГОСТ 6709 или по нормативным правовым актам и (или) стандартам, действующим на территории государства, принявшего настоящий стандарт, добавляют осторожно цилиндром 28 см3 серной кислоты по ГОСТ 14262, вливая кислоту в воду при перемешивании. Раствор охлаждают и доводят объем раствора в колбе дистиллированной водой до метки, тщательно перемешивают.
Полученный прозрачный раствор переливают в склянку из прозрачного стекла и хранят при комнатной температуре.
8.4 Приготовление основного раствора глюкозы массовой концентрации 0,5 г/дм3
Навеску ГСО 11840 массой (0,5 ± 0,01) г вносят в мерную колбу вместимостью 1000 см3, растворяют в небольшом объеме дистиллированной воды по ГОСТ 6709 или по нормативным правовым актам и (или) стандартам, действующим на территории государства, принявшего настоящий стандарт, затем доводят раствор до метки.

Массовую концентрацию основного раствора , г/дм3 рассчитывают по формуле

						(1)

где	 – масса навески ГСО, г;

	 – массовая доля основного вещества в ГСО согласно информации в паспорте, %;
	100 – перевод из процентов;

	– объем мерной колбы (1000 см3 = 1 дм3), дм3.
Полученный раствор переливают в склянку из темного стекла и хранят не более двух недель в холодильнике при температуре от плюс 2 С до плюс 5 С.
8.5 Приготовление рабочих градуировочных растворов глюкозы
Для построения градуировочного графика из основного раствора по п. 8.4 готовят серию рабочих градуировочных растворов.
В пять мерных колб вместимостью 100 см3 вносят аликвоты основного раствора глюкозы, приготовленного по п. 8.4 в объемах, указанных в таблице 1, далее доводят объем растворов дистиллированной водой до метки и тщательно перемешивают.
Таблица 1 – Приготовление рабочих градуировочных растворов
	Объем аликвоты основного раствора глюкозы, см3
	Объем мерной колбы, см3
	Массовая концентрация глюкозы в рабочем градуировочном растворе, г/дм3
	Масса глюкозы в 2 см3 градуировочного раствора, мг

	0
	0
	0,000
	0,00 

	5
	100
	0,025
	0,05

	10
	100
	0,050
	0,10 

	15
	100
	0,075
	0,15 

	20
	100
	0,100
	0,20 

	25
	100
	0,125
	0,25 



Массовую концентрацию рабочих градуировочных растворов , г/дм3 рассчитывают по формуле

				(2)

где	 – объем аликвоты основного раствора, приготовленного по п.8.4, см3;

	– объем мерной колбы, см3.
Рабочие градуировочные растворы готовят непосредственно перед проведением измерений.
8.6 Приготовление раствора железистосинеродистого калия 3-водного массовой концентрации 150 г/дм3 (реактив Карреза I)
Навеску железистосинеродистого калия 3-водного по ГОСТ 4207 массой (150,00 ± 0,01) г вносят в стакан лабораторный по ГОСТ 25336 и растворяют в небольшом объеме дистиллированной воды, подогретой до температуры 50 ºС, затем количественно переносят в мерную колбу вместимостью 1000 см3, смывая несколькими порциями воды, далее охлаждают, после чего доводят раствор до метки и тщательно перемешивают.
Раствор хранят при комнатной температуре в склянке из темного стекла не более одного месяца.
8.7 Приготовление раствора уксуснокислого цинка 2-водного массовой концентрации 300 г/дм3 (реактив Карреза II)
Навеску уксуснокислого цинка 2-водного по ГОСТ 5823 массой (300,00 ± 0,01) г, вносят в стакан лабораторный по ГОСТ 25336 и растворяют в небольшом объеме дистиллированной воды, подогретой до температуры 50 ºС, затем количественно переносят в мерную колбу вместимостью 1000 см3, смывая несколькими порциями воды, далее охлаждают, после чего доводят раствор до метки и тщательно перемешивают.
Раствор хранят при комнатной температуре не более одного месяца.
8.8 Установление и контроль стабильности градуировочной характеристики
8.8.1 В пять мерных пробирок вместимостью 25 см3 с помощью цилиндра по ГОСТ 1770 вносят по 10 см3 окрашивающего реактива, приготовленного по п. 8.2. Затем в каждую пробирку добавляют по 2 см3 рабочих градуировочных растворов, приготовленных по п.8.5 Пробирки закрывают пришлифованными пробками и их содержимое осторожно перемешивают один-два раза, не допуская сильного встряхивания.
Отдельно готовят раствор сравнения, добавляя вместо градуировочного раствора 2 см3 дистиллированной воды.
Все растворы должны быть прозрачными. Если приготовленные растворы мутные, то повторяют окрашивание, используя 15 см3 окрашивающего реактива, приготовленного по п. 8.2.
8.8.2 Пробирки с растворами помещают на водяную баню с температурой (95 ± 5) °С, устанавливая штатив таким образом, чтобы уровень воды в водяной бане был на уровне раствора в пробирках. 
Не допускать попадания воды из водяной бани в пробирки.
После изменения цвета на оливковый или зеленый, оставляют пробирки на водяной бане еще на 10 мин. 
Затем вынимают пробирки и сразу же охлаждают под краном в водопроводной воде. Пробирки оставляют на 30 минут при комнатной температуре, затем проводят измерения оптической плотности приготовленных градуировочных растворов относительно раствора сравнения при длине волны 625 нм, используя кюветы с толщиной поглощающего свет слоя 10 мм.
8.8.3 Для построения градуировочного графика по оси абсцисс откладывают массу глюкозы в 2 см3 градуировочного раствора, по таблице 1, по оси ординат – соответствующую ей измеренную оптическую плотность.
8.8.4 Построение и расчет параметров графика проводят с использованием программного обеспечения к спектрофотометру. В параметрах обработки данных, указывают параметры в соответствии с таблицей 2.
Таблица 2 – Параметры в программном обеспечении при построении и расчете параметров градуировочного графика 
	Наименование
	Значение

	Тип кривой
	Линейный, Y = Kx + b

	Метод
	Внешний стандарт

	Проходит через ноль
	Нет

	Количество градуировочных уровней
	5

	Ось X
	Масса, мг

	Ось Y
	Оптическая плотность, ЕОП


8.8.5 Градуировочные коэффициенты в уравнении прямой, вычисляют методом линейной регрессии в соответствии с руководством пользователя в программном обеспечении. 
Градуировочную характеристику считают линейной, если коэффициент корреляции составляет не менее 0,99. При невыполнении этого условия градуировку спектрофотометра повторяют заново.
8.8.6 Контроль стабильности градуировочной характеристики проводят перед началом работы с применением в качестве контрольного одного из рабочих градуировочных растворов, приготовленных по п. 8.5, с массовой концентрацией глюкозы, близкой к середине диапазона измерений.
Регистрируют оптическую плотность контрольного раствора два раза в тех же условиях, в которых была установлена градуировочная характеристика. 
Градуировочную характеристику считают стабильной, если выполняется условие (3):

,					(3)

где	– среднее арифметическое трех результатов измерений массы глюкозы 
в рабочем градуировочном растворе, вычисленная по градуировочной зависимости, мг;

	i – расчётная масса глюкозы в рабочем градуировочном растворе, мг (таблица 1).
8.8.7 Если результат контрольной процедуры превышает норматив контроля, то необходимо повторить контрольную процедуру, если результат повторной контрольной процедуры также превышает норматив контроля, то необходимо провести повторную градуировку.
Установление новой градуировочной характеристики с проверкой линейности проводят в случаях:
- введения в эксплуатацию новых или отремонтированных средств измерений;
- при смене партий реактивов;
- при неудовлетворительных результатах оперативного контроля или контроля стабильности.
8.9 Подготовка раствора пробы при определении массовой доли суммы общих и растворимых углеводов
8.9.1 Пробу продукта, отобранную и подготовленную, массой (1,0000 ± 0,0005) г вносят в стакан вместимостью 100 см3, добавляют 50 см3 дистиллированной воды, тщательно перемешивают. Стакан с раствором пробы помещают в водяную баню, нагретую до температуры (50 ± 5) °С, и выдерживают в ней 10 мин, периодически перемешивая содержимое в стакане палочкой.
Содержимое стакана немедленно количественно переносят в мерную колбу вместимостью 100 см3 через воронку с фильтром «синяя лента», обмывая несколько раз стенки стакана и воронку водой. 
8.9.2 Последовательно в мерную колбу вносят 2 см3 каждого из растворов реактивов Карреза I и II, приготовленных по п. 8.6 и п.8.7 соответственно, перемешивая содержимое после добавления каждого реактива, затем охлаждают и доводят до метки водой, тщательно перемешивая.
Полученный прозрачный экстракт хранят в холодильнике не более 1 сут.
8.10 Подготовка раствора пробы при определении массовой доли крахмала
8.10.1 В случае определения массовой доли крахмала в пробе продукта, готовят раствор пробы, используя вместо дистиллированной воды 5 % - ный раствор серной кислоты, приготовленный по п. 8.3.
Помещают стакан с раствором пробы на электрическую плитку и кипятят содержимое стакана в течение 10 мин при периодическом перемешивании стеклянной палочкой.
Содержимое стакана немедленно количественно переносят в мерную колбу вместимостью 100 см3 через воронку с фильтром «синяя лента», обмывая несколько раз стенки стакана и воронку водой.
8.10.2 Последовательно в мерную колбу вносят 2 см3 раствора реактивов Карреза I и II, приготовленные по п.8.6 и п.8.7 соответственно, перемешивая содержимое после добавления каждого реактива, затем охлаждают и доводят до метки водой, тщательно перемешивая.
Полученный прозрачный экстракт хранят в холодильнике не более 1 сут.
Примечание:
1 При необходимости содержимое стакана гомогенизируют с использованием гомогенизатора по п.4.2.4 при 3000 мин–1. После гомогенизации гомогенизатор обмывают несколько раз дистиллированной водой в стакане.
2 Если раствор получается мутным, допускается его дополнительное фильтрование с использованием фильтра из стекловолокна, с размером пор 1 мкм.

[bookmark: _Hlk231491835]9 Порядок проведения измерений 
9.1 Условия выполнения измерений по разделу 6.
9.2 Градуировку спектрофотометра и измерение проводят одновременно в рамках одной серии измерений.
9.3 При определении массовой доли суммы общих и растворимых углеводов и крахмала выполняют следующие основные операции
9.3.1 В зависимости от ожидаемой массовой доли суммы общих и растворимых углеводов и крахмала в испытуемой пробе, необходимо провести дополнительное разбавление экстрактов проб, подготовленных по п. 8.9 и п. 8.10, в соответствии с таблицей 3.
[bookmark: _Hlk221868298]Таблица 3 – Дополнительное разбавление экстрактов проб
	Ожидаемое массовой доли суммы общих и растворимых углеводов и крахмала в пробе, %
	Рекомендуемый объем экстракта пробы,

, см3
	Объем мерной колбы для разведения экстракта пробы,

, см3

	Менее 1
	25
	50

	От 1 до 10
	10
	50

	От 10 до 25
	5
	50

	Свыше 25
	1
	100


Рассчитывают коэффициент разбавления F по формуле (4)

,							(4)

где	 – объем мерной колбы, взятой для разведения, см3;

	 – объем экстракта, взятого для разведения, см3.
Массовую долю суммы общих и растворимых углеводов и крахмала в разбавленном растворе определяют по градуировочному графику, построенному по результатам измерения оптической плотности рабочих градуировочных растворов по п. 8.6.
9.3.2 В три мерные пробирки вносят по 2 см3 разбавленных растворов, приготовленных по п.9.3.1, далее окрашивают точно также, как и в п.8.8.1 и проводят термостатирование в соответствии с п.8.8.2. 
Измерения проводят три раза в условиях повторяемости в соответствии с требованиями нормативных правовых актов и (или) стандартов, действующих на территории государства, принявшего настоящий стандарт. 
9.3.3 Измерения оптической плотности исследуемой пробы выполняют относительно нулевого градуировочного раствора при длине волны 625 нм, 
в диапазоне оптической области от 0,10 до 0,60 ЕОП, используя кюветы с толщиной поглощающего свет слоя 10 мм. 
Если растворы проб при измерении имеют очень низкую оптическую плотность, испытание повторяют, увеличивая объем растворов экстракта (гидролизата), используемых для осветления, или наоборот.
10 Обработка и оформление результатов измерений 
10.1 Массовую долю суммы общих и растворимых углеводов в пробе продукта Х1, %, вычисляют по формуле

,					(5)
где	m – масса глюкозы, вычисленная по градуировочному графику, мг;
	F – коэффициент разбавления, вычисленный по формуле (3);
	V – объем исходного неосветленного экстракта, см3;
	100 – объем осветленного экстракта, см3;
	m1 – масса навески, г;
	0,001– коэффициент пересчета мг в г;
	V1 – объем исходного экстракта, взятого для осветления, см3;
	2 – объем осветленного экстракта, взятого для окрашивания, см3;
	100 – коэффициент пересчета в проценты.
Все вычисления проводят с точностью до второго десятичного знака.
10.2 Массовую долю крахмала в пробе продукта Х2, %, вычисляют по формуле

,			(6)
где	m – масса глюкозы, вычисленная по градуировочному графику, мг;
	F – коэффициент разбавления, вычисленный по формуле (4);
	V – объем исходного неосветленного гидролизата, см3; 
	100 – объем осветленного гидролизата, см3; 
	m1 – масса навески, г;
	0,001– коэффициент пересчета мг в г;
	V2 – объем исходного гидролизата исследуемой пробы, взятый на осветление, см3;
	2 – объем осветленного гидролизата, взятый для окрашивания, см3;
	100 – коэффициент пересчета в проценты;
	Х1 – массовая доля суммы общих и растворимых углеводов, рассчитанная 
по (5); 
	0,9 – коэффициент пересчета массовой доли суммы общих и растворимых углеводов на массовую долю легкогидролизуемых углеводов (крахмала).
Все вычисления проводят с точностью до второго десятичного знака.
10.3 За результат измерений массовой доли суммы общих и растворимых углеводов и крахмала в исследуемой пробе принимают среднее арифметическое значение результатов трех параллельных определений по (7)

,					(7)
при выполнении условия

,						(8)

[bookmark: _Hlk59176832]где	 − максимальный и минимальный результат из трех параллельных определений, соответственно, полученных в условиях повторяемости, %;

 − значение предела повторяемости в абсолютной форме по таблице 4, %;

	 – среднее арифметическое результатов трёх параллельных определений массовой доли суммы общих и растворимых углеводов и крахмала в исследуемой пробе, %.
Если расхождение превышает предел повторяемости r, измерения повторяют. При повторном превышении выясняют причины появления неприемлемых результатов параллельных определений.
[bookmark: _Toc360534387][bookmark: _Toc360534460]10.4 Представление окончательного результата измерений приводится в протоколе испытаний.
Приписанные характеристики погрешности метода определения содержания суммы общих и растворимых углеводов и (или) крахмала при Р = 0,95 приведены в таблице 4.
Таблица 4 – Определяемые показатели, диапазоны измерений, предел повторяемости в абсолютной форме при доверительной вероятности Р = 0,95
	Определяемый показатель
	Предел повторяемости,

, %

	Массовая доля суммы общих и растворимых углеводов
	


	Массовая доля крахмала
	



11 Протокол испытаний 
11.1 Окончательный результат измерений оформляют в протоколе испытаний согласно ГОСТ ISO/IEC 17025 с указанием настоящего стандарта в виде

, при Р = 0,95,					(9)

где	 – среднеарифметическое значение результатов параллельных определений массовой доли суммы общих и растворимых углеводов и (или) крахмала, %;

	 – границы абсолютной погрешности измерений по таблице 5.2, %.
11.2 Границы абсолютной погрешности измерений округляют до двух значащих цифр. Числовое значение результата измерения должно оканчиваться цифрой того же разряда, что и значение погрешности.
11.3 В случае, если массовая доля растворимых углеводов и (или) крахмала ниже нижней границы диапазона измерений, то дают одностороннюю оценку интервала измеряемой величины: «Массовая доля суммы общих и растворимых углеводов менее 110-2 %» и «Массовая доля крахмала менее 110-2 %».
12 Контроль качества результатов измерений в лаборатории 
[bookmark: _Toc194414978][bookmark: _Toc361025938]12.1 Контроль точности результатов измерений
Контроль результатов измерений массовой доли суммы общих и растворимых углеводов и крахмала осуществляют в условиях внутрилабораторной прецизионности на основании результатов измерений массовой доли суммы общих и растворимых углеводов и крахмала при реализации методики измерений в лаборатории путем оценки показателя внутрилабораторной прецизионности. 
Показатель внутрилабораторной прецизионности может быть оценен с применением стандартного образца состава моно- и дисахаридов (далее – ГСО) с интервалом допускаемых аттестованных значений массовой доли D-глюкозы от 95,00 % до 99,99 % с допускаемым значением абсолютной погрешности при Р = 0,95 ± 0,50 %, рабочих проб фруктов, овощей и продуктов их переработки с оформлением протокола установления показателей прецизионности результатов измерений с учетом положений, установленных в Приложении А РМГ 76–2014 и не должен превышать значений показателя прецизионности в условиях воспроизводимости согласно таблице 5.1 настоящего стандарта.
12.2 Контроль погрешности результатов измерений с применением метода добавок
В роли образцов для контроля используют рабочие пробы продуктов и рабочие пробы продуктов с известной величиной добавки. В качестве добавки используют аттестованные растворы состава глюкозы с известной массовой концентрацией глюкозы, подготовленные в соответствие с Приложением А настоящего стандарта.



Отобранную пробу делят на две равные части, первую из которых анализируют в точном соответствии с прописью методики и получают значение массовой доли суммы общих и растворимых углеводов и крахмала в анализируемой пробе – . Во вторую часть пробы вводят добавку  в форме раствора глюкозы с известной массовой концентрацией глюкозы. Порядок введения добавки описан в Приложении А настоящего стандарта. Далее пробу с введенной добавкой анализируют в точном соответствии с прописью методики, получая результат анализа пробы с добавкой − .
Примечание – Величина добавки должна составлять не менее 50 % от массовой доли суммы общих и растворимых углеводов и не менее 86 % от массовой доли крахмала в исходной пробе (в соответствии с таблицей 3 РМГ 76).
Результаты анализа исходной пробы и пробы с добавкой получают, по возможности, в одинаковых условиях, т.е. их получает один оператор, в близкий промежуток времени и т.д. 
Результат контрольной процедуры рассчитывают по формуле

					(10)
Норматив контроля рассчитывают по формуле

						(11)

где	 – значения абсолютной погрешности результатов измерений массовой доли суммы общих и растворимых углеводов и крахмала в исходной пробе (по таблице 5.2) и в пробе с добавкой, соответственно, %.
Сопоставляют результат контрольной процедуры с нормативом контроля. 
Если результат контрольной процедуры удовлетворяет требованиям 

						(12)
процедуру анализа признают удовлетворительной.
В случае невыполнения условия (12) контрольную процедуру повторяют. При повторном невыполнении этого условия выясняют причины, приводящие к неудовлетворительным результатам, и принимают меры по их устранению.
13 Сведения о метрологической прослеживаемости результатов измерений 

13.1 Выполнение измерений по настоящей методике обеспечивает получение результатов измерений массовой доли суммы общих и растворимых углеводов и крахмала в пробах фруктов, овощей и продуктов их переработки фотометрическим методом с характеристиками абсолютной погрешности измерений при доверительной вероятности Р=0,95, приведенными в таблицах 5.1 и 5.2 в виде уравнений, где   среднеарифметическое значение результатов измерений массовой доли суммы общих и растворимых углеводов и крахмала, % (п.9.5).
Таблица 5.1 − Значения показателей повторяемости и воспроизводимости
	Определяемый показатель
	Показатель повторяемости (среднеквадратическое отклонение повторяемости),
σr, %
	Показатель воспроизводимости (среднеквадратическое отклонение воспроизводимости),
σR, %

	Массовая доля суммы общих и растворимых углеводов
	

	


	Массовая доля крахмала
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Таблица 5.2 − Значения показателей правильности и точности
	Определяемый показатель
	Показатель правильности (границы абсолютной неисключенной систематической погрешности 
при Р = 0,95),
± δс, %
	Показатель точности (границы абсолютной погрешности 
при Р = 0,95), 
± δ, %

	Массовая доля суммы общих и растворимых углеводов
	

	


	Массовая доля крахмала
	

	



13.2 Метрологическая прослеживаемость результатов измерений к единице величины «массовая доля компонента», воспроизводимой Государственным первичным эталоном единиц массовой (молярной) доли и массовой (молярной) концентрации органических компонентов в жидких и твердых веществах и материалах на основе жидкостной и газовой хромато-
масс-спектрометрии с изотопным разбавлением и гравиметрии (ГЭТ 208), обеспечивается применением стандартного образца с установленной прослеживаемостью. 
14 Требования безопасности 
14.1 При выполнении испытаний необходимо соблюдать требования техники безопасности при работе с химическими реактивами по ГОСТ 12.1.007, электробезопасности при работе с электроприборами – по ГОСТ 12.1.019 и ГОСТ 12.2.007.0 и требования, изложенные в технической документации на используемые приборы.
14.2 Работу с химическими реактивами проводят в вытяжном шкафу. Содержание вредных веществ в воздухе не должно превышать допустимых значений по ГОСТ 12.1.005. 
14.3 Кислые растворы по окончании проведения измерений собирают в емкость, нейтрализуют раствором щелочи и сливают в канализацию. Остатки проб продукции утилизируют в порядке, установленном в лаборатории.
15 Требования к персоналу 
К выполнению измерений и обработке результатов допускается инженер-химик, имеющий образование не ниже среднего, опыт работы в химической лаборатории и изучивший инструкции по эксплуатации средств измерений и вспомогательного оборудования.
Первое применение метода в лаборатории проводят под руководством специалиста, имеющего практические навыки в этой области.


[bookmark: _Hlk231491873]ПРИЛОЖЕНИЕ А
(обязательное)
Пример приготовления проб с добавкой
А.1 Для проведения контроля качества результатов измерений при реализации методики измерений используют аттестованные растворы.
А.2 Аттестованные растворы готовят с применением стандартного образца по п.5.1.4 настоящей методики измерений – ГСО 11840-2021. 
А.3 Пример приготовления исходного и рабочих растворов состава глюкозы
А.3.1 Приготовление исходного раствора состава глюкозы выполняют путем разведения точно известной навески ГСО в дистиллированной воде следующим образом.
Для приготовления исходного раствора состава глюкозы в мерную колбу 
2 класса точности, вместимостью 50 см3 вносят навеску ГСО (погрешность весов 
I (специального) класса точности по ГОСТ OIML R 76-1 равна 0,0005 г) массой 3,0 г и доводят раствор до метки дистиллированной водой, в соответствии 
с таблицей А.1.

Массовую концентрацию глюкозы в исходном растворе (, г/дм3) рассчитывают по формуле

,				(А.1)

где	 – аттестованное значение массовой доли основного вещества в ГСО 
(в соответствии с паспортом), %;

 – масса навески ГСО, г;

 – объем мерной колбы, см3;
10-3 – перевод из см3 в дм3.

Границы погрешности приготовления исходного раствора, при доверительной вероятности P = 0,95 (без учета знака), (, г/дм3) рассчитывают по формуле (А.2)

,		(А.2)

где	 – массовая концентрация исходного раствора, г/дм3;

	 – пределы абсолютной погрешности аттестованного значения СО при доверительной вероятности P = 0,95, (абсолютная погрешность аттестованного значения СО равна 0,50 %), %;

	 – пределы абсолютной погрешности весов, применяемых для взвешивания пробы и добавки (погрешность весов неавтоматического действия I (специального) класса точности по ГОСТ OIML R 76-1 равна 0,0005 г), г;

 – пределы допускаемой абсолютной погрешности мерной колбы 
(в соответствии с ГОСТ 1770 абсолютная погрешность мерной колбы 2 класса точности вместимостью 25 см3 равна 0,08 см3 или 0,00008 дм3), дм3.
Пример расчета массовой концентрации исходного раствора, приготовленного из ГСО, приведен в таблице А.1.
Таблица А.1 – Приготовление исходного раствора №1
	Массовая доля основного вещества в ГСО, 

, %
	
Объем 
мерной колбы, , cм3
	
Масса навески ГСО, 
, г
	Массовая концентрация глюкозы в исходном растворе,

, г/дм3
	Абсолютная погрешность приготовления стандартного раствора, 

, г/дм3

	99,49
	25,00
	3,00
	119,39
	0,71


А.3.2 Для приготовления рабочих растворов (далее – РР) состава глюкозы, которые в дальнейшем применяют в качестве добавки, в две мерные колбы вместимостью 25,0 см3 вносят аликвоты исходного раствора в соответствии с таблицей А.2 и доводят раствор до метки растворителем.

Массовую концентрацию глюкозы в рабочих растворах (, г/дм3) рассчитывают по формуле (А.3)

,					(А.3)

где	 – массовая концентрация глюкозы в растворе, используемом для приготовления РР, г/дм3;

 – объем аликвоты раствора, используемого для приготовления 
РР, см3;

 – общий объем аликвоты дистиллированной воды и раствора, используемого для приготовления РР, см3;
10-3 – перевод из см3 в дм3.

Границы погрешности приготовления для каждого РР с массовой концентрацией глюкозы в рабочем растворе, при доверительной вероятности P = 0,95 (без учета знака), (, г/дм3) рассчитывают по формуле (А.4)

,		(А.4)

где	 – пределы допускаемой абсолютной погрешности раствора, используемого для приготовления РР, при доверительной вероятности 
P = 0,95, г/дм3;

 – пределы допускаемой абсолютной погрешности пипетки градуированной (в соответствии с ГОСТ 29227 абсолютная погрешность дозирования объема пипетки 2 класса точности вместимостью 5,0 см3 равна ±0,1 см3 или 0,0001 дм3), дм3;

 – пределы допускаемой абсолютной погрешности мерной колбы 
(в соответствии с ГОСТ 1770 абсолютная погрешность мерной колбы 2 класса точности вместимостью 25 см3 равна 0,08 см3 или 0,00008 дм3), дм3.
Таблица А.2 – Приготовление рабочих растворов состава глюкозы
	Конечный № РР
	Раствор для приготовления РР
	
, см3
	
, cм3
	
, г/дм3
	
, г/дм3
	Абсолютная погрешность приготовления РР,

, г/дм3

	РР № 1
	Исходный р-р
	10,00
	15,00
	119,39
	47,76
	0,61

	РР № 2
	РР № 1
	2,00
	23,00
	119,39
	9,55
	0,48


А.3.3 Пробу продукта отбирают по п.7.1, массой (1,0 ± 0,01) г и вводят добавку по таблицам А.3.1 и А.3.2. 
Объем добавки Vдоб, см3, рассчитывают по формуле

,				(А.5)

где 	 – масса пробы, г;

 – увеличение массовой доли суммы общих и растворимых углеводов и крахмала в образце с добавкой, % массовой доли суммы общих и растворимых углеводов и крахмала в образце без добавки;

 – массовая концентрация глюкозы в добавке (рабочие растворы, приготовленные по п.А.3.2), г/дм3;

 – массовая доля суммы общих и растворимых углеводов и крахмала в пробе без добавки, %.

При этом величину добавки , %, рассчитывают по формуле

.					(А.6)
Далее готовят пробу к анализу по п.7.11 и анализируют в соответствии с методикой измерений.

Границы погрешности величины добавки при доверительной вероятности P=0,95 (без учета знака), , %, рассчитывают по формуле 

,	(А.7)

где	 – характеристика погрешности аттестованного значения массовой концентрации основного вещества в ГСО (в соответствии с паспортом), %;

 – характеристика погрешности мерной посуды или дозатора, применяемых для введения добавки, см3;

 – характеристика погрешности весов, применяемых для взвешивания пробы, г.
Примеры расчетов представлены в таблицах А.3.1 и А.3.2.
Таблица А.3.1 – Пример расчета добавки при определении массовой доли суммы общих и растворимых углеводов
	Массовая доля суммы общих и растворимых углеводов в исходной пробе, %
	Масса исходной пробы, г
	Массовая концентрация глюкозы в растворе, вводимом в пробу в качестве добавки, г/дм3
	Объем аликвоты раствора, вводимого в пробу в качестве добавки, дм3
	Величина добавки, %
	Границы абсолютной погрешности величины добавки при доверительной вероятности P=0,95, ±∆,∙%

	3,57
	1,0
	9,55
	0,0020
	1,785
	0,128

	22,53
	1,0
	47,76
	0,0178
	11,267
	0,158

	43,91
	1,0
	47,76
	0,0135
	21,953
	0,325


Таблица А.3.2 – Пример расчета добавки при определении массовой доли крахмала
	Массовая доля крахмала в исходной пробе, %
	Масса исходной пробы, г
	Массовая концентрация глюкозы в растворе, вводимом в пробу в качестве добавки, г/дм3
	Объем аликвоты раствора, вводимого в пробу в качестве добавки, дм3
	Величина добавки, %
	Границы абсолютной погрешности величины добавки при доверительной вероятности P=0,95, ±∆,∙%

	1,53
	1,0
	9,55
	0,001
	1,323
	0,114

	5,36
	1,0
	9,55
	0,005
	4,524
	0,248

	7,32
	1,0
	9,55
	0,008
	6,294
	0,328
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