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Предисловие

Цели, основные принципы и общие правила проведения работ по межгосударственной стандар
тизации 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, применения, 
обновления и отмены»
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ство» (ТК 432)
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М Е Ж Г О С У Д А Р С Т В Е Н Н Ы Й  С Т А Н Д А Р Т

ВОСК ПЧЕЛИНЫЙ

Метод определения ноомыляомых веществ

Bee's wax. Method of unsaponifiable matters determination

Дата введения — 2015—07—01

1 Область применения

Настоящий стандарт распространяется на пчелиный воск, получаемый переработкой воскового 
сырья по различным технологиям, и устанавливает метод определения неомыляемых веществ.

Метод применяют при экспортировании и для научных исследований пчелиного воска.
Диапазон измерения массовой доли неомыляемых веществ воска от 2.0 % до 7,0 %.

2 Нормативные ссылки

В настоящем стандарте использованы нормативные ссылки на следующие межгосударственные 
стандарты:

ГОСТ 1770 (ИСО 1042—83, ИСО 4788—80) Посуда мерная лабораторная стеклянная. Цилиндры, 
мензурки, колбы, пробирки. Общие технические условия.

ГОСТ 3118 Реактивы. Кислота соляная. 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 техниче

ские условия
ГОСТ 17299 Спирт этиловый технический. Технические условия
ГОСТ 18300 Спирт этиловый ректификованный технический. Технические условия"
ГОСТ 21179 Воск пчелиный. Технические условия
ГОСТ 21240 Скальпели и ножи медицинские. Общие технические требования и методы испыта

ний
ГОСТ 24363 Реактивы. Калия гидроокись. Технические условия
ГОСТ 25336 Посуда и оборудование лабораторные стеклянные. Типы, основные параметры и 

размеры
ГОСТ 25629 Пчеловодство. Термины и определения
ГОСТ OIML R 76-1 Государственная система обеспечения единства измерений. Весы неавтома

тического действия. Часть 1. Метрологические и технические требования. Испытания
ГОСТ ИСО 5725-6—2003" Точность (правильность и прецизионность) методов и результатов из

мерений. Часть 6. Использование значений точности на практике

’  В Российской Федерации действует ГОСТ Р 55878—2013 «Спирт этиловый технический гидролизный рек
тификованный. Технические условия».

** В Российской Федерации действует ГОСТ Р ИСО 5725-6—2003 «Точность (правильность и прецизион
ность) методов и результатов измерений. Часть 6. Использование значений точности на практике».

Издание официальное
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П р и м е ч а н и е  — При пользовании настоящим стандартом целесообразно проверить действие ссылоч
ных стандартов и классификаторов на официальном интернет-сайте Межгосударственного совета по стандарти
зации. 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, затра
гивающее 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

Термины и определения — по ГОСТ 25629.

4 Отбор и подготовка проб

4.1 Отбор проб и подготовку аналитических проб проводят по ГОСТ 21179.

5 Определение неомыляемых веществ

5.1 Качественная реакция

(2.0 ± 0.01) г воска помещают в пробирку по ГОСТ 25336. добавляют горошину едкого калия по 
ГОСТ 24363 и 5 см3 спирта этилового по ГОСТ 18300. Смесь кипятят 1 мин. после чего прибавляют 
пипеткой по ГОСТ 29252 5 см3 дистиллированной воды по ГОСТ 6709. При содержании более 1 % не
омыляемых веществ раствор мутнеет.

5.2 Количественное определение

Основано на омылении воска пчелиного спиртовым раствором КОН и обработке мыла серным 
(диэтиловым) эфиром. Из полученной вытяжки отгоняют эфир, остаток взвешивают.

5.3 Средства измерений, вспомогательные устройства, материалы и реактивы
Весы лабораторные по ГОСТ OIML R 6-1 с пределом абсолютной допускаемой погрешности одно

кратного взвешивания не более ±1 мг.
Шкаф сушильный любого типа, обеспечивающий температуру нагрева до 100 °С. с погрешностью 

измерения ±2 °С.
Скальпель медицинский по ГОСТ 21240.
Колбы конические КН 2-250-34. 2-150-34 ТХС по ГОСТ 25336.
Колбы мерные 2-50-1, 2-100-1 по ГОСТ 1770.
Цилиндр мерный 1-50 по ГОСТ 1770.
Воронка делительная ВД-2-100 ХС по ГОСТ 25336.
Пипетка 1-2-1-1 (5.10) по ГОСТ 29252.
Чашка фарфоровая выпарительная по ГОСТ 9147.
Спиртовка по ГОСТ 25336.
Пробирки П 1-16-150 ХС по ГОСТ 25336.
Секундомер по нормативному документу, действующему на территории государства, принявшего 

стандарт.
Стакан стеклянный СВ 1-50 ХС по ГОСТ 25336.
Электроплитка по ГОСТ 14919.
Калия гидроокись по ГОСТ 24363, спиртовой раствор молярной концентрации с (КОН) = 

= 2 моль/дм3 и с = 1 моль/дм3.
Спирт этиловый ректификованный технический по ГОСТ 18300 или спирт этиловый технический 

по ГОСТ 17299.
Фенолфталеин, спиртовой раствор массовой долей 1 % по нормативному документу, действую

щему на территории государства, принявшего стандарт.
Соляная кислота молярной концентрации 1 моль/дм3 по ГОСТ 3118.
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Эфир серный (диэтиловый) М = 74.12 г/моль по нормативному документу, действующему на тер
ритории государства, принявшего стандарт.

Вода дистиллированная по ГОСТ 6709.
Сетка асбестовая по нормативному документу, действующему на территории государства, при

нявшего стандарт
Баня водяная, вместимостью 1.5 дм3 и высотой 80 мм.

5.3.1 Приготовление реактивов

5.3.1.1 Приготовление спиртового раствора КОН молярной концентрации с (КОН) = 2 моль/дм3
В стаканчик на 50 см3 вносят 6.6 г гидроокиси калия, растворяют в небольшом количестве эти

лового спирта, переносят в мерную колбу на 50 см3. Стаканчик споласкивают небольшим количеством 
спирта и переносят в колбу. Доводят объем в колбе до 50 см3 и перемешивают. Раствор готовят накану
не и хранят в склянке из темного стекла. Срок хранения раствора — не более 1 недели.

5.3.1.2 Приготовление спиртового раствора КОН молярной концентрации с (КОН) = 1 моль/дм3
Готовится из спиртового раствора молярной концентрации с (КОН) = 2 моль/дм3 путем разведения

его в два раза спиртом.
Срок хранения раствора — не более 1 недели.
5.3.1.3 Приготовление спиртового раствора фенолфталеина 1 %
1 г фенолфталеина по НД помещают в мерную колбу вместительностью 100 см3, в которую на

ливают этиловый ректификованный спирт и доводят объем до метки.
5.3.1.4 Приготовление раствора соляной кислоты молярной концентрации с (HCI) = 1 моль/дм3 из 

стандарт-титра.
Содержимое 1 ампулы молярной концентрации 0.1 моль/дм3 переносят в мерную колбу на 100 см3 

и доливают дистиллированной водой до метки.

5.4 Проведение испытания
Отвешивают на аналитических весах (2 ± 0.001) г воска пчелиного в коническую колбу на 

250 см3 по ГОСТ 25336. добавляют 10 см3 спиртового раствора едкого калия молярной концентрации 
с (КОН) = 2 моль/дм3 и нагревают на электроплитке с асбестовой сеткой при непрерывном помешива
нии до полного испарения спирта. Остаток растворяют в 5 см3 спирта и снова нагревают до полного 
испарения. Затем добавляют мерным цилиндром по ГОСТ 1770 50 см3 дистиллированной воды, подо
гревают на плитке и добавляют пипеткой по ГОСТ 29252 10 см3 этилового спирта, который необходим 
для предотвращения возможной диссоциации мыла. Спирта должно быть не более 20 %, в противном 
случае он растворит много эфира.

Остудить до комнатной температуры, перемешать. В полученный раствор мыла вливают ци
линдром по ГОСТ 1770 50 см3 серного эфира, взбалтывают колбу с раствором, отстаивают. Серный 
эфир сливают в чистую коническую колбочку на 150 см3. Затем в раствор мыла добавляют цилиндром 
на 50 см3 еще 2 раза по 25 см3 эфира, снова взбалтывают и сливают эфирный слой в колбочку по 
ГОСТ 25336.

Переносят в делительную воронку по ГОСТ 25336 эфирные вытяжки, приливают пипеткой по 
ГОСТ 29252 5 см3 соляной кислоты концентрации 1 моль/дм3 и 10 см3 дистиллированной воды и лег
ким вращением делительной воронки взбалтывают раствор. После осветления отделяют нижний слой 
от эфирного, а в оставшийся эфирный слой добавляют пипеткой по ГОСТ 29252 7 см3 дистиллирован
ной воды. 2 см3 этилового спирта и 1 см3 раствора едкого калия молярной концентрации 1 моль/дм3, 
добавляют 2—3 капли фенолфталеина, перемешивают легким взбалтыванием и оставляют смесь для 
отстаивания на ночь. После отстаивания сливают розовый слой эфира в предварительно взвешенную 
фарфоровую чашку и упаривают эфир на кипящей водяной бане, остаток после упаривания растворяют 
в 10 см3 горячего спирта (при температуре около 40 °С) и нагревают на кипящей водяной бане до ис
парения. Затем остаток сушат в сушильном шкафу при температуре (100 ± 2) еС до постоянной массы.

5.5 Обработка результатов испытаний

5.5.1 Массовую долю неомыляемых веществ в воске пчелином X  в процентах вычисляют по фор
муле

(а _ Ь ) юо 
С

где (а— Ь) — разность в массе между чашкой с неомыляемыми веществами и пустой, г; 
с — масса анализируемой пробы воска, г.
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Вычисления проводят с точностью до второго десятичного знака.
5.5.2 За массовую долю неомыляемых веществ принимают среднеарифметическое значение 

результатов двух параллельных определений, полученных в условиях повторяемости (одна и та же 
методика, идентичный объект испытания, одна и та же лаборатория, один и тот же оператор, одно и то 
же оборудование, короткий промежуток времени), если расхождение между ними не превышает абсо
лютного предела повторяемости г при Р = 0.95 по ГОСТ ИСО 5725-6. Значение предела повторяемости 
г приведено в таблице 1.

При превышении предела повторяемости г проводят повторные измерения и провер
ку приемлемости результатов измерений, полученных в условиях повторяемости в соответствии 
с ГОСТ ИСО 5725-6—2003 (пункт 5.2.2).

5.5.3 Расхождение между результатами двух независимых измерений, полученных в условиях 
воспроизводимости (одна и та же методика, идентичный объект испытания, разные лаборатории, раз
ное оборудование) не должно превышать предела воспроизводимости R при Р = 0.95. Значение преде
ла воспроизводимости R приведено в таблице 1.

Т а бл иц а  1 — Диапазон измерений, показатели прецизионности и точности при доверительной вероятности 
Р = 0,95

Диапазон измерений м а с
совой доли кеом ы ляем ы х 

вещ еств в воске х, %

Предел повторяемости (для 
двух результатов параллель

ных определений) г. %

П редел воспроизводимости (для 
двух результатов, полученны х в 

разных лабораториях) R .  %

П оказатель точности (грани
цы абсолю тной погреш ности) 

1Д. %

От 2.00 до 7.00 0.20Х 0.40Х 0.30 X

5.5.4 Результат определений представляют в виде:

(X ± Д). %, при Р =0.95.

где X  — среднеарифметическое значение результатов определений по 5.5.2, %.
± А — границы абсолютной погрешности результатов определений, таблица 1. %.

5.5.5 Результаты определений оформляют протоколом.
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