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П р ед и с л о в и е

Ц е л и ,  основны е  принци пы  и основной  п о р я д о к  пр о ве д е н и я  работ по м е ж го 

суд арственной  станд ар ти за ц и и  установлены  ГО С Т  1 .0 -2015  М еж го суд а р ств е н н а я  

систем а  с та н д ар ти за ц и и .  О сновны е пол о ж ен и я»  и ГО С Т  1 .2 -2 0 1 5  « М е ж го с у д а р 

стве н н ая  система станд ар ти за ц и и . Стандарты  м е ж го су д а р с т в е н н ы е , пр а ви ла  и ре

ко м е н д а ц и и  по м е ж го суд а рст в ен н о й  станд ар ти за ц и и . П ра ви ла  р азраб отки , пр и н я 

ти я ,  о б н о вл е н и я  и отмены »

С в е д ен и я  о с та н д ар те

1 П О Д Г О Т О В Л Е Н  н а у ч н о -п р о и зв о д с тв е н н ы м  р е с п у б л и ка н ски м  унитарны м  

п р е д пр и ят и ем  « Б е л о р усски й  го суд а р ств ен н ы й  инсти тут  с та н д а р ти за ц и и  и 

с е рти ф и ка ц и и »  (Б елГИ С С )

2 В Н Е С Е Н  Г о с с та н д ар то м  Республики  Беларусь

3 П Р И Н Я Т  М еж го с у д а р с тв е н н ы м  со ве то м  по ста н д а р ти за ц и и ,  м етрол огии  и 

с е рт и ф и ка ц и и  (протокол от 27  ф е вра л я  2015  г. № 75-П )

За пр и н я ти е  стандарта  проголосовали :
Краткое  наим енование  

страны
по М К ( И С О  3166) 

0 0 4 — 97

К о д  страны 
по М К ( И С 0  3166) 0 

0 4 — 97

С о кр ащ ен н о е  на и м е н ова н и е  
н а ц ионал ьного  органа  

по станд арти зации

А р м е н и я A M М и н экон о м и ки  Республики  А р м е н и я
Беларусь BY Г осстанд арт  Р е сп уб л и ки  Беларусь
Казахстан К Z Г осстанд арт  Р е сп уб л и ки  Казахстан
Кы ргы зстан KG Кы ргы зстан  да рт
М ол д о ва MD М ол д о ва -С тан д а р т
Р о сси йска я  Ф едерация RU Р осстанд арт
Т аджики стан TJ Т а д ж и кста н д ар т
У збекистан UZ У зстандарт

4 Приказом Федерального агентства по техническому регулированию и метрологии 

от 20 мая 2016 г. № 3 6 4 - ст м е ж го суд а рств ен н ы й  стандарт  Г О С Т  EN 1 2 8 5 6 -2 0 1 5  вве 

ден  в д ей ств и е  в качестве  н а ц ионал ьного  стандарта  Росси йской  Ф е д е ра ц и и  с 

1 и ю л я 2 0 1 7  г.

5 Н а сто ящ и й  стандарт  и д ентичен  е в р о п е й с ко м у  станд арту  EN 12856:1999  

«П р од укц и я  пи щ евая . О пре д ел е н и е  а ц е су л ь ф а м а  калия , а спа ртам а  и сахарина  

м е то д о м  в ы с о ко эф ф е кти в н о й  ж и д ко с тн о й  х р ом а то гр аф и и »  («Foodstu ffs .
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D ete rm ina t ion  of acesu l fam e -K ,  a spa r tam e  and saccharin . High pe rfo rm ance  liquid 

c h ro m a to g ra ph ic  m e tho d » , IDT).

Е вро пе й ски й  стандарт  разработан  те х н и ч е с ки м  ко м и те то м  C E N /T C 2 7 5  «А на 

лиз пи щ евы х  продуктов. Го р и зо н та л ь н ы е  м е то д ы » , Е вропейского  комитета  по ста н 

д а р ти за ц и и  (CEN).

О ф и ц и а л ь н ы й  э кзе м пл яр  европейско го  ста н д ар та ,  на основе  которо го  под го 

то в л ен  настоящ ий  м е ж го суд а рств ен н ы й  стандарт ,  и европейско го  с та н д а р та ,  на ко

то р ы е  дана ссы лка , им е ю тся  в Ф е д е р а л ь н о м  и н ф о р м а ц и о н н о м  ф о нд е  те хн и ч е ски х  

р е гл а м е н т о в  и стандартов .

С в е д е н и я  о соответствии  ссы л очн ы х  евр о пе йски х  ста н д ар то в  ссы л очны м  

м е ж го су д а р с т в е н н ы м  с та н д ар та м  приведены  в д о п о л н и т е л ь н о м  пр и л о ж е н и и  ДА,

6 В В Е Д Е Н  В П Е Р В Ы Е
И н ф о р м а ц и я  о б  и зм е н е н и я х  к  н а с т о я щ е м у  с т а н д а р т у  п уб л и куе т ся  в е ж е 

го д н о м  и н ф о р м а ц и о н н о м  ука за т е л е  « Н а ц и о н а л ьн ы е  ст анда рт ы », а т екст  и з м е 
н е н и й  и  п о п р а в о к  -  в е ж е м е с я ч н о м  и н ф о р м а ц и о н н о м  ука за т е л е  « Н а ц и он а л ьн ы е  
ст анда рт ы ». В  сл уча е  п ер е см о т р а  (зам ены ) и л и  о т м е н ы  н аст о я щ его  с т а н д а р 
т а со о т ве т ст вую щ е е  у в е д о м л е н и е  б уд е т  о п уб л и ко ва но  в е ж е м е с я ч н о м  и н ф о р 
м а ц и о н н о м  ука за т е л е  « Н а ц и о н а л ьн ы е  ст анда рт ы ». С о о т в е т с т в у ю щ а я  и н 
ф о р м а ц и я , у в е д о м л е н и е  и  т е к с т ы  р а з м е щ а ю т с я  т а кж е  в и н ф о р м а ц и о н н о й  
с и с т е м е  о б щ е г о  п о л ь з о в а н и я  -  н а  о ф и ц и а л ь н о м  с а й т е  Ф е д е р а л ь н о г о  
а г е н т с т в а  по  т е х н и ч е с к о м у  р е г у л и р о в а н и ю  и м е т р о л о г и и  в с е т и  И н т е р н е т

©  С т а н д а р ти н ф о р м , 2016
В Российской Ф едерации настоящ ий стандарт не м ожет быть полностью или частично воспро

изведен, тиражирован и распространен в качестве оф ициального издания без разреш ения Ф ед е
рального агентства по техническом / регулированию и метрологии
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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

П Р О Д У К Ц И Я  П И Щ Е В А Я

О п р е д е л е н и е  а ц е с у л ь ф а м а  кал ия , а сп а р там а  и сах а р и н а  
м ето до м  в ы с о ко э ф ф е кти в н о й  ж и д ко с тн о й  хр о м а то гр аф и и

Foodstuffs.
Determination of acesulfame-K, aspartame and saccharin 

High performance liquid chromatographic method

Д а та  в вед ен и я  —  2 0 1 7 -0 7 -0 1

1 О б л асть  п р и м е н е н и я

Н а сто ящ и й  стандарт  у с та н а вл и в а ет  м е то д  о пр ед ел ения  а ц е сул ь ф ам а  калия, 

а спа ртам а  и сахарина  в пищ евой  продукции  с по м о щ ь ю  в ы с о ко эф ф е кти в н о й  

ж и д ко с тн о й  хр ом а то гр а ф и и  (В Э Ж Х ) ([1 ], [2] и [3]).

Д о п ус к а е т с я  при м е не ни е  настоящ его  м етода  при о пр ед е л ен и и  в пи щ евой  

продукции  ко ф е и н а ,  сорб и н ово й  и бензойной  ки сл о т ,  а такж е  д р у ги х  д о б а в о к ,  при

вед е н н ы х  в н а с то я щ е м  стандарте .

2 Н о р м а ти в н ы е  ссы л ки

Д л я  пр и м е н е н и я  настоящ его  стандарта  н е о б хо д и м  с л е д у ю щ и й  ссы лочны й 

стандарт. Для н е д а ти р о в а н н ы х  с с ы л ок  пр и м е н яю т  посл ед нее  издание ссы лочного  

стандарта  (в кл ю ч ая  все его изм енения).

EN ISO 3 6 9 6 :1 9 9 5  W a te r  fo r  analyt ica l labo ra to ry  use —  Spec if icat ion  and test 

m e th o d s  (Вода для л а б о р а то р н о го  анализа. Т е хн и ч е ски е  тр е б о ва н и я  и методы 

испы таний)

3 С ущ н о сть  м ето д а

М е т о д  основан на э кстр а ги р ов а н и и  и с кусств е н н ы х  по д сл асти те л ей  из пробы 

водой  или разб а вл е н и и  пробы водой , очистке  экстракта  м етод ом  тв е р д о ф а зн о й  

экстракц ии  или с по м о щ ь ю  реакти вов  К арреза  и по с л е д у ю щ е м  кол и че ствен н о м  

о пр ед е л ен и и  по д сл асти те л ей  с п о м о щ ь ю  ВЭЖ Х с пр им енением

хр ом а то гр а ф и ч е с ко й  колонки с обращ енно-ф  азовы м  со р б е н то м  и

с п е ктр о ф о то м е т р и ч е с ко го  д ет е к ти р о в а н и я  при длине  волны  220  нм.

И зд ан и е  о ф и ц и а л ь н о е
1



Г О С Т Е Й  1 2 8 5 6 -2 0 1 5

4 Р еактивы

Д л я  пр о ве д е н и я  а нал иза , если не указано иное , и спол ьзую т  только  реактивы  

признанной  а н а л и т и ч е ско й  чистоты  и воду не ниже первой степени  чистоты по 

EN ISO 3 69 6 .  При пр и го то вл е н и и  р астворов  учиты ваю т м а ссовую  д о л ю  основного  

вещ ества  в реактиве.

4.1 А ц е то н и тр и л  для В Э Ж Х .

4 .2  М етанол  д л я  ВЭЖ Х.

4 .3  Калий ф о с ф о р н о ки с л ы й  о д н о за м е щ е н н ы й  (К Н 2 Р О 4 ).

4 .4  Калий ф о с ф о р н о ки с л ы й  д в у хз а м е щ е н н ы й  (К 2 Н Р О 4 ).

4 .5  Кислота  ф о с ф о р н а я ,р 2о(НзР 0 4 ) =  1,71 г /с м 3, ет(НзРСи) =  85 % 1>.

4 .6  Кислота  ф о с ф о р н а я ,  раствор  м ассовой д о л е й  иг(НзРСц) =  5  %.

А кку р а т н о  пе р е н о с я т  пипеткой  6 см3 ф о с ф о р н о й  кислоты (4.5) в м ерную

кол б у  вм е ст и м о сть ю  100 см3, в которую  п р е д ва р и те л ь н о  по м е щ е н о  80 см3 воды. 

О б ь е м  содерж им ого  в колбе д о в о д я т  до метки водой.

4 .7  Р аство р  К а р р е за  № 1

Р а ст в о р я ю т  15 г ге к с а ц и а н о ф е р р а т а  калия  (II) (K4(Fe(CN)6]-3H20) в некотором  

кол ичестве  воды и р азб а вл я ю т  до о б ь е м а  100 см3.

4 .8  Р аство р  К а р р е за  № 2

Р а ст в о р я ю т  30  г сул ьф а та  цинка (ZnSCu-ZhhO ) в некотором  кол ичестве  воды 

и р азб а вл я ю т  до  о б ь е м а  100 см3.

4 .9  Ф о сф атн ы й  б у ф е р н ы й  р а ств о р  I, с (К Н гР 04) =  0 ,02  м о л ь /д м 3, pH  =  4 ,3 .

Р а ст в о р я ю т  2 ,72  г о д н о за м е щ е н н ого  ф о с ф о р н о ки с л о го  калия  (4.3) в 800  см3 

воды в мензурке  в м е ст и м о с т ь ю  1000 см3. Значение  pH раствора д о в о д я т  до  4,3 д о 

б а в л е н и е м  раствора ф о с ф о р н о й  кислоты (4.6). П е р е н о с ят  раствор  в м е рн ую  колбу  

вм е ст и м о сть ю  1000 см3, о б ье м  со д е р ж и м о го  в колбе д ово д ят  до  метки  водой.

4 .1 0  Ф о с ф а тн ы й  б у ф е р н ы й  р а ств о р  II, с (К Н гР 04) =  0 ,0125  м о л ь / д м 3, 

pH = 3 ,5 .

Р а ст в о р я ю т  1,70 г о д н о за м е щ е н н ого  ф о с ф о р н о ки с л о го  калия  (4.3) в 800  см3 

воды в мензурке  в м е ст и м о с т ь ю  1000 см3. Значение  pH раствора д о в о д я т  до  3,5 до-

15 w —  массовая доля.

2
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б а в л е н и е м  раствора ф о с ф о р н о й  кислоты (4.6). П е р е н о с ят  раствор  в м е рн ую  колбу  

вм е ст и м о сть ю  1000 см3, объем со д е р ж и м о го  в колбе д ово д ят  до  метки  водой.

4.11 П о д в и ж н а я  ф аза (с м еш а н н ы й  р а ств о р  а ц е то н и тр и л а  и ф о с ф а тн о го  

б у ф е р н о го  р а ств о р а)

С м е ш и в а ю т  то чно  о тм еренны е  объем ы  вы бранного  ф осф а тн о го  буф ерного  

р аствора  и а цетонитрил а  в соотн ош е н и и , пр и в е д е н н о м  в пр ил ож ен ии  А  (А.5). П олу

ченны й раствор  ф и л ьтрую т  че ре з  м е м б р а нны й  ф ильтр  с р а з м е р о м  пор 0 ,45  мкм и 

д е га зи р у ю т  л ю б ы м  пр и е м л ем ы м  способом , н а пр и м е р ,  в те ч е н и е  5 мин на 

ультр а звуково й  бане. П о д в и ж н ую  ф азу  готовят в д е н ь  и спо л ьзо ва н и я .

4 .1 2  К о н тр о л ь н ы й  р аствор  (н а  у с м о тр е н и е  п о л ь зо в а те л е й  насто я щ его  

стан д ар та)

К о н т р о л ь н ы й  раствор  со держ ит  а ц е су л ь ф а м  калия, н а тр и ев ую  соль 

сахар и н а , аспа ртам , 5 -б е н з и л -3 ,6 -д и о кс о -2 -п и п е р а зи н у кс у с н у ю  ки сл о ту  

(д и ке то пи п ер ази н ) ,  а с п а р т и л ф е н и л а л а н и н ,  ф е н и л а л а н и н ,  ко ф е и н , с о рб и н ов ую  и 

б е нзо й ную  кислоты , т е о б р о м и н ,  ги д р о кс и м е ти л ф ур ф у р о л  и ванилин .

В м е рн ую  кол б у  в м е ст и м о с т ь ю  100 см3 переносят  взве ш е н н ы е  с то чн о с ть ю  

д о 0 , 1 м г  3 0 м г  а ц е сул ь ф ам а  калия, 2 0 м г  натриевой  соли сахар и н а , 220  мг 

аспа ртам а , 60  мг  ко ф е и н а ,  100 мг  сорб и н ово й  кислоты , 100 мг  бензойной  кислоты , 

100 мг  в ани лина , 10 мг  ди кетопипе р а з и н а , 10 мг  ф е н и л а л а н и н а ,  10 мг

а с па р т и л ф е н и л а л а н и н а ,  20  мг  ги д р о кс и м е ти л ф ур ф у р о л а  и 70 мг  те о б р о м и н а .  

Р а створ яю т ,  о бъ ем  содерж им ого  в колбе д о в о д я т  до  метки  водой.

П и пе тко й  пе р е н о с я т  20  см3 по л уче н н ого  раствора в м ерную  колбу  

вм е ст и м о сть ю  100 см3, о б ь е м  содерж им ого  в колбе д о в о д я т  до метки  водой.

4 .1 3  О сн о в н о й  с тан д ар тн ы й  р аств о р

В з в е ш и в а ю т  с т о ч н о с ть ю  до 0,1 мг  100 мг  а ц е сул ь ф ам а  калия, 100 мг 

натр и ево й  соли сахар и н а , 100 мг  а спа ртам а  и переносят  в м е рн ую  колбу  

вм е ст и м о сть ю  100 см3. Р а ст в о р я ю т ,  о бъ ем  содерж им ого  в колбе д ово д ят  до  метки 

водой. М ассо в ая  ко н ц е н тр ац и я  каждого  п о д сл асти те л я  в пол ученном  растворе со

ставл яет  1 г/дм3.

4 .1 4  Г р а д у и р о в о ч н ы е  р аств о р ы  (у ка зан н ы й  д и а п а з о н  м а с с о в ы х  к о н ц е н 

тр ац и й  н о с и т р е ко м е н д а те л ь н ы й  хар актер )

4 .14.1  Г р а д уи р о в о ч н ы й  р а ств о р  I
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П и пе тко й  переносят  10 см3 основного  ста нд артно го  раствора (4.13) в м ерную  

кол б у  в м е ст и м о с т ь ю  100 с м 3, объем содерж им ого  в колбе д о в о д я т  до  метки  водой . 

М ассо в ая  концентрац ия  каждого  п о д сл асти те л я  в пол ученном  растворе составляет  

100 мг/дм3.

4 .1 4 .2  Г р а д уи р о в о ч н ы й  р а ств о р  II

П и пе тко й  переносят  5 см3 основного  ста нд артно го  раствора (4.13) в м ерную  

кол б у  вм е ст и м о сть ю  100 см3, о б ь е м  со д е р ж и м о го  в колбе д о в о д я т  до  метки  водой. 

М ассо в ая  концентрац ия  каждого  п о д сл асти те л я  в пол ученном  растворе составляет  

50  мг/дм3.

4 .1 4 .3  Г р а д уи р о в о ч н ы й  р а ств о р  ill

П и пе тко й  переносят  1 см3 основного  стандартного  р аствора  (4.13) в м ерную  

кол б у  вм е ст и м о сть ю  100 с м 3, о б ь е м  содерж им ого  в колбе д о в о д я т  до  метки  водой . 

М ассо в ая  концентрац ия  каждого  п о д сл асти те л я  в пол ученном  растворе составляет  

10 мг/дм3.

5 В с п о м о га те л ь н о е  о б о р у д о в а н и е , п о суд а  и м атери ал ы

И с п о л ь зу ю т  ста нд артное  л а б ор а то рн о е  о б о руд о ва н и е ,  в то м  числе 

п е р еч и сл е н н о е  ниже.

5.1 В ы соко ско ро стн о й  блендер  или гом огенизатор .

5 .2  Колбы м ерны е вм е ст и м о сть ю  1000, 500 и 100 см3.

5 .3  М ензурка  вм е ст и м о сть ю  1000 см3.

5 .4  Пипетки  вм е ст и м о сть ю  1 0 0 , 2 5 , 2 0 , 1 0 ,  5 и 1 см3.

5 .5  Пи пет очный д озатор  в м е ст и м о с т ь ю  1000 мм3

5 .6  Гр а дуи р о ва н н ы й  ц и л и н д р  вм е ст и м о сть ю  1000 см3.

5 .7  С к л а д ч а та я  ф и л ь т р о в а л ь н а я  бум ага , о б е сп е ч и в а ю щ а я  с р е д н ю ю  скорость 

ф и л ьтра ц и и .

5 .8  У л ьтр а звукова я  баня.

5 .9  Ц ен тр и ф уга  с ц е н тр и ф у ж н ы м и  п р о б и р ка м и ,  п о д ход я щ е й  в м е сти м о сти ,  

о б е сп е ч и в а ю щ а я  ц е н тр о б еж н ое  ускорение  в основании  ц е н тр и ф у ж н ы х  пр о б и р о к  

не менее 1400р.

5 .10  У с тр о й с тв о  д л я  д е га за ц и и  р астворител ей  (на усм отрение  пол ьзовател ей  

н а сто ящ е го  стандарта).
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5.11 М е м б р а н н ы е  ф ильтры  с р а з м е р о м  пор не более 0 ,45  мкм.

5 .12  Д е р ж а т е л ь  м е м б р а н н ы х  ф и л ьтро в  с по д х о д я щ и м  ш прицем .

5 .13  Кол онка  для тв е р д о ф а зн о й  э кстракц ии , с ка ртри дж ем  R P C 1 8  (на 

усм о тр ен и е  по л ьзо вател е й  н а сто ящ е го  стандарта ) ,  со д е р ж а щ а я  500 мг  сорбента .

5 .14  В ы со ко э ф ф е кти в н ы й  ж и д ко стн ы й  х р о м а то гр а ф , уко м пл е кто ван н ы й  уль

тр а ф и о л е т о в ы м  (УФ) д е т е к то р о м  (пр и го дн ы м  д л я  работы  при длине  волны  220  нм, 

пр е д по ч ти т ел е н  д и о д н о -м а тр и ч н ы й  д ет екто р ) ,  с а м оп и сц е м  и /или и н те гр атор о м , 

п о зв о л я ю щ и м  изм ерять  вы соту  и пл ощ ад ь  пиков.

5 .15  Х р о м а т о гр а ф и ч е с ка я  колонка  д л я  В Э Ж Х , за п о л н е н н а я  об ращ енно-  

ф а зо в ы м  со рбентом , с н е п о д ви ж н о й  ф азой  RP С 18 с р а з м е р о м  частиц  3 -  10 мкм, 

д л и н о й  100 - 3 0 0  мм, внутр ен н и м  д и а м е т р о м  3  -  4 мм, с за щ и тной  колонкой , з а п о л 

ненной  со р б е н то м  R P C  18 (на усм отрение  по л ьзо вател е й  н а сто ящ е го  станд арта , 

но обы чно  р еком енд уется  при анал изе  проб тве рд о й  консистенции).

К р и т е р и е м  пригодности  р а зд е л и те л ь н ы х  ко л о н о к  д л я  д анно го  вида анализа  

я в л яе тс я  р а з д е л е н и е  пиков  аналита  и с о сед н и х  пиков  на уровне базовой  л и н и и .

П р и м е р ы  п о д х о д я щ и х  ко л о н о к  и п о д ход я щ и е  условия  х р ом а то гр аф и ч еско го  

анал иза  представлены  в пр ил ож ен ии  А.

Е сли  при и спо л ь зо в а н и и  д и о д н о -м а тр и ч н о го  д е т е к то р а  или при изм ер е н и и  на 

второй  длине  волны  об н а руж и ва ю т  нало ж е ни е  пиков , то сл ед ует  под обрать  другие  

условия  хр ом а то гр а ф и ч е с ко го  анализа.

6 М ето д и ка  п р о в е д ен и я  и сп ы тан и я

6.1  П р и го то в л е н и е  р а с тв о р а  пробы  д л я  а н ал и за

6 .1 .1  П р о зр ач н ая  ж и д ка я  п р о д у кц и я  (н а п р и м е р , л и м о н а д ы , кола, н а п и т 

ки)

Р а зб а в л я ю т  20 см3 пробы  в м ерной  колбе вм е ст и м о сть ю  100 см3 водой. 

П е р ед  х р о м а то гр а ф и ч е с ки м  ан ал и зом  ф и л ьтрую т  по л уче н н ы й  раство р  через 

м е м б р а н н ы й  ф ильтр  с разм ером  пор 0,45 мкм.

6 .1 .2  М утн а я  ж и д к а я  п р о д у кц и я  (н а п р и м е р , соки , а р о м а ти зи р о в а н н ы е  

м о л о ч н ы е  напи тки )

В м ерной  колбе вм е ст и м о сть ю  100 см3 р азб а вл я ю т  20  см3 

го м о ге н и зи р о ва н н о й  л а б о р а то р н о й  пробы  50 см3 воды , д о б а в л я ю т  2 см3 раствора
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К арреза  № 1 (4.7), пе р е м е ш и в а ю т  и д о б а в л я ю т  2 см3 р аствора  К арреза  № 2  (4.8). 

К ол б у  энер гично  встр яхи ва ю т  и вы д е р ж и в а ю т  раствор  при ком натной  те м п ер а туре  

в те ч е н и е  10 мин. О б ъ е м  со д е р ж и м о го  в колбе д о в о д я т  до  метки водой. П о л уч е н 

ный раствор  ф и л ьтрую т  сначала через с кл а д ч а ту ю  ф и л ь т р о в а л ь н у ю  бум агу ,  

о тб р а сы ва я  первы е 10 см3 ф и л ьтра та .  П е р ед  х р о м а то гр а ф и ч е с ки м  анализом  

ф ил ьтра т  про пуска ю т  через м е м б р а нны й  ф и л ьтр  с р а з м е р о м  пор 0 ,45  мкмг

Е сли  масса  не ра ство ри м ого  о безж иренного  вещ ества  в пробе  для анал иза  (в 

д а н н о м  случае , об ъ ем ом  20  см3) пр е вы ш а е т  3 г, следует ввести поправку  на объем  

осадка . Д л я  этого см есь  пробы с р астворам и  д л я  о све тл е н и я  р еком енд уется  ц е н 

тр иф у т р о  вать в течение  10 мин при ц е н т р о б е ж н о м  уско ре н и и  не м енее  1400р. 

Затем  центр и ф уга т  ко л и че ствен н о  ф и л ьтрую т  в м е рн ую  кол б у  вм е сти м о стью  

100 см3. О с а д о к  д в аж д ы  пр о м ы ваю т  водой  и снова ц е н т р и ф у т р у ю т ,  собирая 

каж ды й  раз ц ентриф угаты  в м е рн ую  кол б у  вм е ст и м о сть ю  100 см3, после чего  объ

ем со д е р ж и м о го  в колбе д ово д ят  до  метки водой. Д а н н ую  п р о ц е д ур у  доп уска ется  

такж е  и спол ьзовать , если кол ичество  не ра ство ри м ого  вещ ества  в пробе для а н а л и 

за соста вл я ет  менее 3 г.

6 .1 .3  Д ж е м ы , в ар ен ь е , м ар м ел ад ы  и а н а л о ги ч н а я  им п р о д укц и я  

(и с кл ю ч а я  ф р у кто в ы е  кеф иры )

П р о б у  д л я  анализа  массой  около 20  г, в зв е ш е н н ую  с т о ч н о с ть ю  до  1 мг, по 

м е щ а ю т  в м е рн ую  кол б у  в м е ст и м о с т ь ю  100 см3. Д о б а в л я ю т  около 60 см3 воды и 

п о м е щ а ю т  кол б у  в ул ьтр а зв уков ую  баню  при те м п ер а туре  40  °С на 20  мин. 

Т е м пе р а т у р а  бани не д ол ж н а  п р е вы ш а ть  40 °С, чтобы не д о п у с т и т ь  в озм ож ное  

р азлож ение  аспартама.

Р аствор  о хла ж д а ю т  до  ком натной  т е м п е р а ту р ы , после чего в колбу д о б а в л я 

ют. 2 с м 3 раствора К арреза  № 1  (4 .7), содерж им ое  колбы  пе р е м е ш и в а ю т ,  после 

чего в ко л б у  д о б а в л я ю т  2 см3 раствора Карреза  № 2  (4.8). К ол б у  энергично  

в стр яхи ва ю т , после чего раство р  вы д е р ж и в а ю т  при ком натной  те м п е р а т у р е  в 

те ч е н и е  10 мин. О б ъ ем  содерж им ого  в колбе д о в о д я т  до  метки  водой . П олученны й  

раствор  ф и л ьтрую т  через с кл а д ч а ту ю  фи ф ил ьтра т  про пуска ю т  че ре з  м е м б р а н н ы й  

ф ильтр  с разм ером  пор 0,45 мкм.

Если масса  не ра ство ри м ого  о б е зж и р ен н о го  вещ ества  в пробе  для анализа 

пр е вы ш а е т  3 г, сл ед ует  ввести поправку  на о бъ ем  осадка . Для этого см есь  пробы с 
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р астворам и  д л я  о све тл е н и я  р е ко м е н д уе т ся  ц е н тр и ф у ги р о в а ть  в те ч е н и е  10 мин 

при ц е н т р о б е ж н о м  уско ре н и и  не менее 1400р. Затем  ц е н тр и ф у га т  ко л ичественно  

ф и л ьтрую т  в м е рн ую  кол б у  в м е ст и м о с т ь ю  100 см3. О с а д о к  д в аж д ы  пром ы ваю т 

водой  и снова  ц е н тр и ф у ги р у ю т ,  собирая  каж ды й  раз ц ентриф угаты  в м е рн ую  колбу  

вм е ст и м о сть ю  100 см3, после чего о б ье м  содерж им ого  в колбе д о в о д я т  до  метки 

водой. Д а н н ую  п р о ц е д ур у  д о п уска ется  та кж е  и спо л ь зо в а ть ,  если количество  

не ра ство ри м ого  вещ ества  в пробе  для анал иза  соста вл я ет  менее 3 г.

6 .1 .4  П р о д у кц и я  тв е р д о й  и п о л у тв е р д о й  ко н с и с те н ц и и  (н а п р и м е р , 

д есер ты  из тв о р о ж н о го  сы ра, й о гур ты , д е л и ка те с н ы е  сал а ты , кр о м е  

зав а р н о го  крем а)

П р о б у  для анал иза  м а ссой  от 10 г до  20 г, в зв е ш е н н ую  с т о ч н о с ть ю  до  1 мг, 

п о м е щ а ю т  в м е рн ую  кол б у  вм е ст и м о сть ю  100 см3. Д о б а в л я ю т  около  50 см3 воды и 

п о м е щ а ю т  кол б у  в ул ьтр а зв уков ую  баню  при те м п ер а туре  40  °С на 20  мин. 

Т е м пе р а т у р а  бани не д ол ж н а  п р е вы ш а ть  40 °С, во изб еж ан и е  разлож ения  

аспартама.

П о л уче нны й  раство р  о х л а ж д а ю т  до ко м н а тн о й  те м пер а туры . Д о б а в л яю т

2 см3 раствора Карреза  № 1  (4 .7), пе р е м е ш и в а ю т ,  после чего д о б а в л я ю т  2 см3 

р аствора  Карреза  № 2  (4.8). Колбу  с раство р ом  пробы энер гично  встр яхи ва ю т  и 

вы д е р ж и в а ю т  при ко м н а тн о й  те м п е р а т у р е  в те ч е н и е  10 мин. О б ь е м  содерж им ого  в 

колбе д о в о д я т  до  метки  во д о й ,  после чего раство р  ф и л ьтрую т  че ре з  складчатую  

ф и л ь т р о в а л ь н у ю  бумагу , о тб р а сы ва я  первые 10 см3 ф ильтрата .

В случае проб слож ного  состава  р е ко м е н д уе т ся  пр о во д и ть  д о п о л н и т е л ь н у ю  

о чи стку  с и с п о л ь зо в а н и е м  колонки  д л я  т в е р д о ф а з н о й  экстракц ии  (5.13) с целью 

за щ и ты  разде л и те л ьн о й  колонки , поскол ьку  очистка  р а с т во р а м и  Карреза 

не позволяет о тд ел ить  кр аси тел и ,  а ро м а ти затор ы  и жир. В д а н н о м  случае 2 см3 

о ч и щ енного  ф и л ь т р а та  пропускаю т через ко л он ку  для т в е р д о ф а з н о й  э кстракц ии , 

п р е д ва р и те л ь н о  а кти в и р о в а н н ую  путем п о сл ед о в ател ь н о го  пропускания  через нее

3 с м 3 м е та н ол а  (4.2) и 20  см3 воды. Далее  для э л ю и р о в а н и я  а н а л и з и р у е м ы х  ком по 

нентов  через ко л он ку  про пуска ю т  около  20 см3 по д в и ж н о й  фазы (4.11). П е р ед  хро 

м а т о гр а ф и ч е с ки м  ан ал и зом  элю ат ф и л ьтрую т  через м е м б р а нны й  ф ильтр  с р а з м е 

ром пор 0,45 мкм.
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Е сли  масса  не ра ство ри м ого  о б е зж и р ен н о го  вещ ества  в пробе для анализа 

пр е вы ш а е т  3 г, сл ед ует  ввести поправку  на о бъ ем  осадка . Для этого см есь  пробы с 

р астворам и  д л я  о све тл е н и я  р е ко м е н д уе т ся  ц е н тр и ф у ги р о в а ть  в те ч е н и е  10 мин 

при ц е н т р о б е ж н о м  ускорении  не менее 1400р. Затем  ц е н тр и ф у га т  ко л ичественно  

ф и л ьтрую т  в м е рн ую  кол б у  в м е ст и м о с т ь ю  100 см3. О с а д о к  д в аж д ы  пром ы ваю т 

водой  и снова  ц е н тр и ф у ги р у ю т ,  собирая  каж ды й  раз ц ентриф угаты  в м е рн ую  колбу  

вм е ст и м о сть ю  100 см3, после чего о бъ ем  содерж им ого  в колбе д ово д ят  до  метки 

водой. Д а н н ую  п р о ц е д ур у  д о п уска ется  та кж е  и спо л ь зо в а ть ,  если количество  

не ра ство ри м ого  вещ ества  в пробе  для анал иза  соста вл я ет  менее 3 г.

6 .1 .5  З ав а р н о й  крем

П роб у  для анализа  массой  около 10 г, в звеш енную  с то чн о стью  до  1 мг, пом е 

щ аю т в м ерную  колбу вм естим остью  500  см3. В колбу д об авл яю т  около 400 см3 

воды и далее  д ействую т  по описанной  выше процедуре , то есть для очистки рас 

твора  пробы в колбу д об авл яю т  6 см3 раствора Карреза  № 1 (4.7), содерж им ое  колбы 

пе р ем еш и в а ю т ,  после чего д об авл яю т  6 см3 раствора Карреза  № 2 (4.8).

Е сли  масса  не ра ство ри м ого  о б е зж и р ен н о го  в е щ е с т в а  в пробе  д л я  анализа  

пр е вы ш а е т  3 г, сл ед ует  ввести поправку  на о бъ ем  осадка . Для этого см есь  пробы с 

р астворам и  д л я  о све тл е н и я  р е ко м е н д уе т ся  ц е н тр и ф у ги р о в а ть  в те ч е н и е  10 мин 

при ц е н т р о б е ж н о м  ускорении  не менее 1400£?. Затем  ц е н тр и ф у га т  ко л ичественно  

ф и л ьтрую т  в м е рн ую  кол б у  в м е ст и м о с т ь ю  100 см3. О с а д о к  д в аж д ы  пром ы ваю т 

водой  и снова  ц е н тр и ф у ги р у ю т ,  собирая  каж ды й  раз ц ентриф угаты  в м е рн ую  колбу  

вм е ст и м о сть ю  100 см3, после чего о бъ ем  со д е р ж и м о го  в колбе д о в о д я т  до  метки 

водой. Д а н н ую  п р о ц е д ур у  д о п у с ка е т с я  такж е  и спо л ь зо в а ть ,  если количество  

не ра ство ри м ого  вещ ества  в пробе  для анал иза  соста вл я ет  менее 3 г.

6 .2  И д е н ти ф и кац и я

И н те н си вн ы е  (искусственны е) по д сл асти те л и  в р астворе  пробы 

и д е н ти ф и ц и р у ю т  путем сравнения  времени у д ер ж и в а н и я  пика аналита  на х р о м а то 

грам м е раствора пробы со вре м е не м  уд ерж ивания  пика анал ита  на х р ом а то гр ам м е  

гр ад уировочно го  р аствора  или на хр ом а то гр а м м е , полученной  путем о д н о в р е м е н 

ной инж екции  гр а д уи р ов о ч н о го  раствора и и д е н т и ф и ка ц и ю  м ож но  такж е  провод ить  

путем сравнения  хр ом а то гр ам м  раствора пробы с д о б а в л е н и е м  и без д об ав л е н и я  

ста нд артно го  р аствора  анал ита  м е то д о м  со по ста вл е н и я  спектров  по гл ощ ен и я
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пиков  анэлита  на этих х р о м а то гр а м м а х  в ха рактерном  для д анно го  вещ ества  

д и а па зо н е  д л и н  волн.

П р о во д ят  хр ом а то гр а ф и ч е с ки й  ан ал и з  раствора пробы  для анал иза  и граду

и р о в о ч н ы х  растворов при р авны х  о б ъ е м а х  инж екции . И нте р ва л  м еж ду 

п о сл ед о в ател ь н ы м и . Д л я  и скл ю че н и я  возм ож ности  о ш иб очного  принятия  пиков 

в е щ е с т в ,  э л ю и р ую щ и хся  с пр е д ы д у щ и х  и н ж е кц и й ,  за пики ком понентов  п о с л е д у ю 

щ их проб , следует со б л ю д а ть  д остаточ н о  б ол ьш ие  интервалы  м е ж д у  п о с л е д о в а 

те л ьн ы м и  и нж екц иям и  р астворов  проб д л я  анализа.

Д л я  п р е д о т в р а щ е н и я  по явл е н и я  на хром а то гр ам м е  пиков , за тр у д н я ю щ и х  

и д е н ти ф и ка ц и ю  пика ан элита , р еком енд уется  пром ы вать  ан ал и ти че скую  колонку. 

Д л я  про м ы в ан и я  р е ко м е н д уе т ся  подвиж ная  ф аза  сл ед ую щ его  состава : 

50  о б ъ е м н ы х  частей  подвиж ной  фазы (4.11) и 50  о б ъ ем ны х частей а ц е тонитрил а .

В пр и л о ж е н и и  А  в качестве  реко м е н д ац и й  приведены  вар и а н ты  условий 

хр ом а то гр а ф и ч е с ко го  а нал иза , о б е сп е ч и в а ю щ и х  качество  х р ом а то гр аф и ч еско го  

разде л е н и я , не об хо д и м о е  для надеж ной  и д е н ти ф и ка ц и и  а н ал и зи руе м ы х  

ком понентов .

П р и м е р ы  х р о м а то гр а м м  приведены  д л я  о знаком ления  в пр ил ож ен ии  В.

6 .3  К о л и ч ес тв е н н о е  о п р е д е л ен и е

При к о л и ч е ст в е н н о м  о пр ед е л ен и и  по м е то д у  внеш него  стандарта  изм ер яю т  

п л о щ а д ь  или высоту пиков  а н а л и з и р у е м ы х  вещ еств  на хр о м а то гр а м м е  раствора  

пробы  и соотносят  их с ко н ц е н тр а ц и е й  а н а л и з и р у е м ы х  вещ еств  в гр ад уи р ов о ч н о м  

р астворе  с наиболее  близким и  зн а ч е н и я м и  площ ади  или высоты  пиков  этих ве 

щ еств , или и спол ьзую т  гр ад уи р ов о чн ы й  график.

Д л я  п о с тр о ен и я  гр ад уировочно го  граф ика  пр о во д ят  х р ом а то гр аф и ч ески й  

ан ал и з  д о с т а т о ч н о го  числа гр ад уи р ово чн ы х  р а с т в о р о в  с по д хо д я щ и м и  ко н ц е н тр а 

циям и  а н а л и з и р у е м ы х  вещ еств . По р езуль татам  этих а нал изов  строят гр аф и к  

за в и с и м о с ти  высоты  или пл о щ а д и  пика ан элита  от его м ассовой  конц е н тр ац и и  в 

гр а д у и р о в о ч н ы х  растворах , вы ра ж е н н ой  в м и л л и гр а м м а х  на кубический  д ец и м е тр .  

П р о в е р я ю т  л и н е йн о сть  гр а д уи р ов о ч н о го  граф ика.

В качестве  альтернативы  гр ад уи р овку  м ож но  вы по л н и ть  с и спол ьзованием  

регр есси о н н о го  анализа . П ро ве р яю т  со отве тстви е  ли н и и  регрессии  тр е б о ва н и ю  

л и н е йн о сти .
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У сл овия  хр ом а то гр а ф и ч е с ко го  анализа, п о д ход я щ и е  д л я  кол ичественного  

о пр е д е л е н и я ,  описаны  в пр и л о ж е н и и  А.

7 О б р аб о тка  р е зу л ь та то в

7.1  М ето д  в н е ш н и х  с тан д ар то в

Р а сс ч и ты в а ю т  м а ссовую  д о л ю  w, мг/кг ,  или м а ссовую  ко н ц е н т р а ц и ю  р , 

м г /д м 3, о пр е д е л яе м о го  интенсивно го  (искусственного )  п о д сл асти те л я  по ф о р м уле

и ' ( и л и  р )  =  ^  ^  ^  1 0 0 0  (1
А у  ■ V -f ' WJg

г д е А 1 -  пл ощ ад ь  пика опр ед е л яе м о го  интенсивно го  (и скусстве нного )  п о д с л а с т и 

теля , полученная  при анализе  раствора пробы;

V\ -  объем р аствора  пробы , см3 (при со б л ю д ении  усл ов и й ,  о го в о р е н н ы х  в 

настоящ ей  м етодике  он равен 100 или 500  см3);

m i -  масса  о пр е д е л яе м о го  и н те н си вн о го  (искусственного )  п о д сл асти те л я  в 

гр ад уи р ово чн о м  растворе (У2 ) ,м г ;

F  -  кратность  р азб а вл е н и я  для и спо л ь зо в а н н ого  м етода  очистки (при ко л о 

ночной очистке  F =  10; при очистке  р астворам и  К арреза  F =  1).

A i -  пл ощ ад ь  пика интенсивно го  (искусственного )  п о д сл асти те л я ,  полученная  

при анал изе  гр а д уи р ов о ч н о го  раствора;

V2 -  о б ье м  ста нд артно го  р а ство р а ,  см3 (при со б л ю д ении  условий, 

о гово ре н н ы х  в настоящ ей  м етодике  он равен  100 см3);

то -  масса  (о бьем ) пробы  д л я  а н а л и з а , г (см3).
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7 .2  Г р а д уи р о в о ч н ы й  гр а ф и к

Р а сс ч и ты в а ю т  м а ссовую  д о л ю  иг, мг/кг ,  или м а ссовую  ко н ц е н т р а ц и ю  р ,  

м г /д м 3, о пр е д е л яе м о го  интенсивно го  (искусственного )  п о д сл асти те л я  по ф о р м уле

, \ С F V i
vv (или р) = ------------, (2)

w 0

где С -  м а ссова я  ко н ц е н тр ац и я  опр ед е л яе м о го  и н те н си вн о го  (искусствен 

ного) п о д сл асти те л я  в р астворе  пробы для а нал иза , опр ед е л ен н а я  

по гр а д у и р о в о ч н о м у  граф ику, м г /д м 3 

F, V i. то -  с м . по ясней ия к ф ормул е (1)

7 3  В ы р а ж е н и е  р е зу л ь та то в

Результат  о пр ед ел ения  с о д е р ж а н и я  сахарина  (в виде натриевой  соли или в 

виде свободного  ими д а ) ,  а ц е сул ь ф ам а  калия и а спа ртам а  п р е д став л яю т  целы м  

числ ом  без д е с я т и ч н ы х  знаков.

П р и м е ч а н и е  —  Коэффициент пересчета натриевой соли сахарина в сахарин в 
вцце свободного имцда равен 0,7593.

8 П р ец и зи о н н о сть

8.1  О б щ и е  п о л о ж ен и я

П о д р об н а я  и н ф о р м а ц и я  о м е ж л а б о р а то р н ы х  и сп ы т а н и я х  по о пр е д е л е н и ю  

пр е ц и зи он н о сти  настоящ ей  м е то д и ки  приведена  в пр и л о ж е н и и  С. З начения  ха рак

т е р и с т и к  пр е ц и зи он н о сти ,  по л уче н н ы е  в результате  м е ж л а б о р а т о р н ы х  испы таний , 

могут б ы ть  не прим еним ы  к со д е р ж а н и ям  а налита  и ти п а м  м а тр и ц ,  о т л и ч н ы м  от 

ука за н н ы х  в пр ил ож ен ии  С.

8 .2  П о в то р я е м о с ть

А б с о л ю т н о е  р асхо ж д ен и е  м еж д у  р езультатам и  двух  н е за ви си м ы х  е ди ничны х  

и спы тан и й ,  по л уче н н ы м и  одним  м етод ом  на иде н ти чн о м  объекте испы таний  в о д 

ной л аб ор а то ри и  одним  опе ра то р ом  с и спо л ьзо ва н и ем  одного о б о руд о ва н и я  в т е 

чение короткого  пр ом еж утка  в рем ени , д ол ж н о  п р е вы ш а ть  предел  повторяем ости  г 

не более чем в 5 % случаев.
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З начения  предела  повторяем ости  для а ц е сул ь ф ам а  калия:

м арц ипан х  =  2 5 6 £  мг/кг г  =  52 ,0  мг/кг

ф руктовы й  йогурт х  =  230  8  мг/кг г =  21 ,8  мг/кг

н а п и т о к  на основе  апе л ьси н ово го  сока х  =  172 м г /д м 3 г  = 5 , 8  м г /д м 3

дж е м х  =  60  мг /к г г -  8 м г /к г

н а п и т о к  на основе  апе л ьси н ово го  сока х  =  370  м г /д м 3 г  = 3 0  м г /д м 3

кола х  =  351 м г /д м 3 г -  20 м г /д м 3

крем х  =  316  мг /к г г =  15 мг/кг

йогурт х  =  264  мг /к г г -  35 мг/кг

а пе л ь с и н о в ы й  сок х  =  24 ,3  мг /к г г -  6 м г /к г

З начения  предела  повторяем ости  для аспартама:

м арц ипан х  =  845  2  мг/кг г =  41 ,2  мг/кг

ф руктовы й  йогурт х  =  468 мг /к г г =  29 ,9  мг/кг

н а п и т о к  на основе  апе л ьси н ово го  сока х  =  308  м г /д м 3 г =  14,2 м г /д м 3

кола х  =  270 ,7  м г /д м 3 г = 1 0 , 7  м г /д м 3

кола х  =  185 м г /д м 3 г =  11 м г /д м 3

н а п и т о к  с а р о м а то м  апе л ьси на х  =  301 м г /д м 3 г -  25 м г /д м 3

дж е м х  =  26  мг /к г г -  13 мг/кг

сухая  см есь  д л я  открытого  пирога х  =  3 1 0 0  мг/кг г =  600  мг /к г

З начения  предела  повторяем ости  для натр и ево й  соли сахарина:

м арц ипан х  =  228  мг /к г г -  28 ,2  мг/кг

ф руктовы й  йогурт х  =  116 мг /к г г =  7,7 мг /к г

н а п и т о к  на основе  апе л ьси н ово го  сока х  =  50 ,8  м г /д м 3 г  = 3 , 4  м г /д м 3

кола х  =  7 5 м г /дм 3 г -  4 м г /д м 3

дж е м х  =  60  мг /к г г -  5 м г /к г

н а п и т о к  на основе  апе л ьси н ово го  сока х  =  82  м г /дм 3 г -  6 м г /д м 3

кола х  =  64 ,9  м г /д м 3 г -  5 м г /д м 3

крем х  =  68 ,4  мг /к г г =  15 мг/кг

йогурт х  =  71 ,4  мг /к г г -  25 мг/кг

а пе л ь с и н о в ы й  сок X =  16,1 мг /к г г -  6 м г /к г
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8 .3  В о сп р о и зв о д и м о с ть

А б с о л ю т н о е  р асхож д ени е  м еж д у  р езул ь та та м и  двух  е д и н и ч н ы х  и спы таний , 

по л уче н н ы м и  на иде н ти чн о м  объекте испы таний  д в у м я  л а б о р а т о р и я м и ,  не д ол ж но  

п р е вы ш а ть  предел восп р о и з во д и м о с ти  R  более чем  в 5 % случаев.

З начения  предела  восп ро и зво д и м о сти  для а ц е сул ь ф ам а  калия:

м арц ипан х  =  256 ,6  мг/кг R =  7 9,6 мг/кг

ф руктовы й  йогурт х  =  230 ,8  мг/кг R  =  64 ,7  мг/кг

н а п и т о к  на основе  апе л ьси н ово го  сока х  =  172 м г /д м 3 Я =  14,3 мг/дм3

дж е м х  =  60  мг /к г R =  30  мг/кг

н а п и т о к  на основе  апе л ьси н ово го  сока х  =  370  м г /д м 3 R  =  66  мг/дм3

кола х  =  351 м г /д м 3 R =  55  мг/дм3

крем х  =  316  мг /к г R  =  138 мг /к г

йогурт х  =  264  мг /к г R  =  133 мг /к г

а пе л ь с и н о в ы й  сок х  =  24 ,3  мг /к г R  =  34  мг/кг

З начения  предела  восп ро и зво д и м о сти  для аспартама:

м арц ипан х  =  845  2  мг/кг R  =  165,7 мг /к г

ф руктовы й  йогурт х  =  468 мг /к г R  =  108 ,6  мг /к г

н а п и т о к  на основе  апе л ьси н ово го  сока х  =  308  м г /д м 3 Я  =  104 ,2  м г /д м 3

кола х  =  270 ,7  м г /д м 3 Я =  41 ,5  мг/дм3

кола х  =  185 м г /д м 3 R =  38  мг/дм3

н а п и т о к  с а р о м а то м  апе л ьси на х  =  301 м г /д м 3 R  =  88  мг/дм3

дж е м х  =  26  мг /к г R =  20  мг/кг

сухая  см есь  д л я  открытого  пирога х  =  3 1 0 0  мг/кг R  =  2 3 0 0  мг/кг

З начения  предела  восп ро и зво д и м о сти  для натр и ево й  соли сахарина :

м арц ипан х  =  228  мг /к г R  =  37 ,9  мг/кг

ф руктовы й  йогурт X =  116 мг /к г R  =  45 ,5  мг/кг

н а п и т о к  на основе  апе л ьси н ово го  сока х  =  50 ,8  м г /д м 3 Я =  23 ,0  мг/дм3

кола х  =  75  мг/дм3 Я =  34  мг/дм3

дж е м х  =  60  мг /к г R =  47  мг/кг

н а п и т о к  на основе  апе л ьси н ово го  сока х  =  82  мг/дм3 R  =  19 мг/дм3

кола х  =  64 ,9  м г /д м 3 R  =  30  мг/дм3
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крем

йогурт

а пе л ь с и н о в ы й  сок

х  =  68 ,4  мг /к г  

х  =  71 ,4  мг /к г  

X =  16,1 мг /к г

R  =  32  мг/кг

R =  44  мг/кг

R =  19 мг/кг

9 П р о то ко л  и сп ы тан ий

П р о то кол  испы таний  д ол ж е н  со де р ж а ть  сл ед ую щ ие  сведения:

- всю  и н ф о р м а ц и ю , не об хо д и м ую  д л я  полной и д е н ти ф и ка ц и и  пробы;

- ссы л ку  на настоящ ий  стандарт  или пр и м е н яе м ы й  метод;

- д а т у  и врем я отбора пробы  (если они известны);

- д а т у  по ступл ения  пробы  в л а б о р а то р и ю ;

- д а т у  пр о ве д е н и я  испытания;

- результаты  испы тания  с ука за н и ем  еди ниц  изм ерения ;

- л ю б ы е  о соб е н н о сти ,  н а б л ю д а в ш и е ся  при п р о ве д е н и и  испы тания ;

- л ю б ы е  о пе р а ц и и ,  н е о г о в о р е н н ы е  в н а сто ящ е й  м етодике  или

р а с с м а тр и в а е м ы е  как н е о б яза те л ь н ы е , которы е могли бы повлиять  на результат  

испы тания .
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П р и л о ж е н и е  А  
(о б я зател ь н о е )
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П р им ер ы  усл о в и й  х р о м а то гр а ф и ч е с ко го  а н а л и за , о б е с п е ч и в а ю щ и х  
п р и е м л е м о е  качеств о  х р о м а то гр а ф и ч е с ко го  р а зд е л е н и я

А.1 Х р о м а то гр а ф и ч е с ки е  ко л о нки

Тип:

Н е п о д в и ж н ы е  ф азы  и д л и н а  ко

лонки :

В н утренни й  д иам етр : 

З а щ и тн а я  колонка:

Примеры :

о б р а щ е н н о -ф а з о в ы й  (RP). 

сф ерические  частицы  размером 3 м к м д л я к о  л о 

нок длиной  100 мм, до  10 мкм для колонок дли 

ной 300  мм (в соответствии с установленны м  

критерием  пригодности).

4,0 мм.

р еком енд уется  (на усм о тр ен и е  пол ьзовател ей  

настоящ его  стандарта).

L ich rospher0100 RP 181>,

Supеrsphе гО 60 RP Select В 1>,

Nucleosil 100-5 С18 А В 1>, ц Bondapak С 1 8 1>.

Partisil O D S 3  Ч

А .2  С кор ость  потока  -  0,8 -  1 см3/мин

А.З О б ъ ем  инж е кти руе м о й  пробы -  1 0 -2 0  м м 3

А .4  Д е те кт и р о в а н и е

Ф о то м е тр и ч е ско е  (УФ) пр и 2 1 7 нм д л я  аспартама; 

длине  волны

227  нм д л я  а ц е сул ь ф ам а  калия;

265  нм д л я  сахарина;

220  нм д л я  всех и н те н си в н ы х  (искусственны х)  по д 

сласти те л ей , если детекто р  не позволяет пе р е кл ю 

чить д л и н у  волны в ходе одного анализа.

ч  Uchrosphct©  100 R Р 18, Supcisphci©60 RP Select В, Nucleosil© 100-5 C18 АВ, ц Bondapak C 18 и 
Рartisil ODS 3 являются примерами подходящих продуктов, имеющихся в продаже. Информация приводится 
для удобства пользователей настоящего стандарта и не является рекламой указанных продуктов со стороны 
CEN.
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Г О С Т Е Й  1 2 8 5 6 -2 0 1 5

A .5  П о д в и ж н ая  ф аза

П р и е м л ем ы е  результаты  в б о л ьш и н стве  случаев  об е спе чи ваю тся  

и с п о л ь зо в а н и е м  п о д в и ж н ы х  фаз сл е д у ю щ е го  состава:

- см есь  ф осф а тн о го  буф е р н ого  р аствора  I (4.9) с а ц е то н и тр и л о м  (4.1) в о б ъ 

е м н о м  с о о т н о ш е н и и  90:10;

- см есь  ф о с ф а тн о го  буф е р н ого  раствора II (4.10) с а ц е то н и тр и л о м  (4.1) в 

о б ъ е м н о м  соотн ош е н и и  80:20 ;

- см есь  ф о с ф а тн о го  буф е р н ого  раствора II (4.10) с а ц е то н и тр и л о м  (4.1) в 

о б ъ е м н о м  соотн ош е н и и  85:15 ;

- см есь  ф о с ф а тн о го  буф е р н ого  раствора II (4.10) с а ц е то н и тр и л о м  (4.1) в 

о б ъ е м н о м  соотн ош е н и и  90:10 ;

- см есь  ф о с ф а тн о го  буф е р н ого  раствора II (4.10) с а ц е то н и тр и л о м  (4.1) в 

о б ъ е м н о м  соотн ош е н и и  95:5;

- см есь  ф о с ф а тн о го  буф е р н ого  раствора II (4.10) с а ц е то н и тр и л о м  (4.1) в 

о б ь е м н о м  соотн ош е н и и  98:2;

- см есь  ф осф а тн о го  буф ерного  р аствора  I (4.9) с ф осф о рно й  кислотой  

(4 .6), pH =  2 8  ед. pH.
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П р и л о ж е н и е  В 
(сп р ав о ч н о е)

Т и п и ч н ы е  х р о м а то гр ам м ы

Г О С Т Е Й  1 2 8 5 6 -2 0 1 5

1 —  ф е н и л ал а н и н ;  2 —  а ц е су л ь ф а м  калия; 3 —  те о б р о м и н ;  4 —  сахарин ;
5 —  а спа р т и л ф е н и л а л а н и н ;  6 —  д и ке то пи п ер а зи н ;  7 —  коф еин ; 8 —  

аспартам ; 8 —  ванилин ; 10 —  со рб и н ов а я  кислота  +  б е нзойная  кислота

Контрольный раствор, сод ер ж аний

Разделительная колонка
Диаметр
Длина
Защ итна я колонка 
Подвижная фаза

Скорость потока 
УФ-детектмро вание 
О бъ ем инжектируемой пробы

ф енилаланин, ацесульф ам  калия, теобромин, сахарин, 
аспартилф енилаланин, дикетопиперазин, кофеин, ас 
партам, ванилин, сорбиновую и бензойную кислоты  
ц Bondapack С 1 8 ' \  1 0  м<м 
3,9 ми  
3 0 0  ми
ц Bondapack'’ C 1 8 , 1 0  мкм
буферный раствор фосфорнокислого од но зам епен но 
го калия [с(КН;РО.О = 0 ,0125  мэль/дм3] + ацетонитрил  
(90  об ъемных частей + 10 объемных частей)
0,8 см3/мин 
2 2 0  нм 
10 м и 3

Р и сун о к  В .1 —  Р азделение  контрольного  раствора м етод ом  ВЭ Ж Х

n n B o n d a p a k C 1 8  являются примерами подходящих продуктов, им гю щ ихся в продаже. 
Информация приводится для удобства пользователей настоящ его стандарта и не является 
рекламой указанных продуктов со стороны СЕМ.
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Г О С Т Е Й  1 2 8 5 6 -2 0 1 5

1 —  а ц е су л ь ф а м  калия; 2 —  ф е н и л ал а н и н ;  3 —  тео б р ом и н ; 4 —  сахарин;
5 —  а спа р т и л ф е н и л а л а н и н ;  6 —  д и ке то пи п ер а зи н ;  7 —  коф еин; 8 —  ванилин; 
9 —  аспартам ; 10 —  со рб и н ов а я  кислота ; 11 —  б е нзойная  кислота

Контрольный раствор, сод ер ж аний

Разделительная колонка
Диаметр
Длина
Защ итная колонка 
Подвижная фаза

Скорость потока 
УФ-детектиро вание 
О бъ ем инжектируемой пробы

ацесульф ам калия, ф енилаланин, теобромин, сахарин, 
аспартилф енилаланин, дикетопиперазин, коф еин, вани
лин, аспартам, сорбиновую и бензойную кислоты  
L id irosp her®  1 00 RP 1 8 ' \  5 м<м 
4 мм  
250 мм
Lichrospher® 1 0 0  RP 1 8 5  мкм
буферный раствор фосфорнокислого однозамг ц енно го 
калия [с (КН :Р О -0  = 0 ,0 2  моль/дм3] + ортофосфорная кис
лота pH = 2,8  
1,0 см3Лиин 
220 нм 
20 ми3

Р и сун о к  В .2 —  Р азделение  контрольного  раствора м етод ом  ВЭ Ж Х

’> Uchrosphct®100RP 18, являются примерами подходящих продуктов, имеющихся в продаже. Имформа- 
ция приводите я для удобства пользователей настоящего стандарта и не является рекламой указанных продук
тов со сторон* CEN.
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Г О С Т Е Й  1 2 8 5 6 -2 0 1 5

П р и л о ж е н и е  С 
(сп р ав о ч н о е)

Д а н н ы е  по п р е ц и зи о н н о с ти

П р и в е д е н н ы е  д а н н ы е  получены в результате  м е ж л а б о р а то р н ы х  и спы таний , 
в ы по л н ен н ы х  в со отве тстви и  с [4], которые были проведены  И нститутом  им ени  
М акса  фон П е ттен коф е р а  Ф е д е ра л ь н ого  упр а вл е н и я  по зд р а в о о хр а н е н и ю  
Ге р м ан и и  (1) (г. Б е р ли н ) ,  д е п а р т а м е н т  по хи м и ч е ско м у  составу  пи щ е в ы х  продуктов. 
О б ъ ектам и  д ан н ы х  испы таний  были м а рц и па н ,  ф руктовы й  йогурт, кола и н а пи ток  
на основе  апе л ьси н ово го  сока (см. (1 Д. Д о п о л н и те л ь н ы е  м е ж л а б о р а то р н ы е  
испы тания  про во д и л и сь  Ф р а н ц у зс ки м  инсти тутом  по н а пи ткам , п и во в ар е н и ю  и 
со л о д о ве н н о м у  д е л у  (IFBM) (2). О б ъ ектам и  испы таний  были кола , н а п и т о к  с 
а р о м а т и з а т о р о м , и м и т и р у ю щ и м  апел ьсин , д ж е м  и сухая  см есь  д л я  откры того  
пирога  (см. (3)). Ещ е одни м е ж л аб ор а то рн ы е  испы тания  были проведены  
М и н и сте р ств ом  по с е л ь с ко м у  хо зяй ств у ,  р ы б о л о в с тв у  и пи щ е в ы м  продуктам  
(M A FF) (3) в н а уч н о -и с с л е д о в а те л ь с ко м  парке в г. Н орви ч  (В ел и ко б р и та н и я ) .  
О б ъ ектам и  этих и спы тан и й  были на пит о к н а  основе  апе л ьси н ово го  сока , кола, крем , 
йогурт и а пе л ьсиновы й  сок  (см. [2]).

Т а б л и ц а  С.1
Ацесульфам калия Марци

пан (1)
Фрукто

вый
йо гурт (1),

Напиток на Джем (2) 
основе 

апельсино
вого

сока (1),
Год межлабораторного испытания 1992 1992 1992 1993
Количество лабораторий 8 8 13 9
Количество проб 1 1 1 1
Количество лабораторий, оставшихся после ис

ключения выбросов 7 7 10 9
Количество выбросов (лабораторий) 1 1 3 0
Количество принятых результатов 38 38 53 9
Среднее значение х

25 6 ,6  мг/кг
230 ,8
мг/кг

172 ,0
м г/дм 3 60 мг/кг

Стандартное отклонение повторяемости s, 18,7  мг/кг 7,7 мг/кг 2,1 мг/дм3 2,9 мг/кг
О тносительное стандартное отклонение повто

ряемости R S D ,,, % 7,3 3,4 1,2 4.8
П редел повторяемости г

52.0 мг/кг
21,8  
мг/кг 5.8 мг/дм3 8 мг/кг

Стандартное отклонение воспроизводимости
28,1 мг/кг

22,9
М Г / К Г 5,0 мг/дм3 10,7 мг/кг

О тносительное стандартное отклонение вос
производимости R S D r. % 11.1 10 .0 3.0 17 .8

П редел воспроизводимости R
79.6 мг/кг

64,7
мг/кг 14.3 30 мг/кг

Значение индекса Гор вица 1,6 1.5 0.5 2.2

19
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Т а б л и ц а  С.2
Ацесульфам калия Напиток на 

основе 
апельсино
вого сока(З)

Кола (3) Крем (3) Йогурт(З) Апельси
новый сок

(3)

Год межлабораторного испытания 1995 1995 1995 1995 1995
Количество лабораторий 12 12 11 11 11
Количество проб 2 2 2 2 2
Количество лабораторий, остав

шихся после исклю чгния выбросов 11 11 8 10 7
Количество выбросов (лаборато

рий) 1 1 3 1 4
Количество принятых результатов 22 22 16 20 14
Среднее значение 7 370 мг/дм3 351 мг/дм3 3 1 6  мг/дм3 264 мг/дм3 2 4 ,3  мг/кг
Стандартное отклонение по втор я- 

емости s, 10,9  мг/дм3 7,3 м г/дм 3 5,4 мг/дм3 12,4 мг/дм3 1,9 мг/кг
Относительное стандартное от

клонение повторяемости R S D ,, % 3 2 2 5 8
П редел повторяемости г 30 мг/дм3 20 мг/дм3 1 5 мг/дм3 35 мг/дм3 6 мг/кг
Стандартное отклонение воспро

изводимости Sr 23,5 м г/дм 3 19,7 мг/дм3 49,3 м г/дм 3 47,6 мг/дм3 12 ,2  м г/дм 3
Относительное стандартное от

клонение воспроизводимости R S D *,% 6 6 16 18 50
П редел воспроизводимости R 66 мг/дм3 55 мг/дм3 1 38 мг/дм3 133 мг/дм3 34 мг/кг
Значение индекса Гор вица 1.0 0.8 ____ 2 2 ____ 2.6 5.1

Т а б л и ц а  С.З
Аспартам Марци

пан (1)
Фруктовый 
йогурт (1 ),

Напиток на 
основе апель
синового со

ка (1)

Кола(1)

Год м ежлаб оратор но го испытания 1992 1992 1992 1991
Количество лабораторий 8 8 13 8
Количество проб
Количество лабораторий, оставшихся после ис-

1 1 1 1

слючгния выбросов 7 8 13 8
Количество выбросов (лабораторий) 1 0 0 0
Количество принятых результатов 35 43 68 43
Среднее значение х 84 5 .2  мг/кг 468.0  мг/кг 30 8 .0  мг/дм3 270.7 мг/дм3
Стандартное отклонение повторяемости & 
Относительное стандартное отклонение повто-

14.6  мг/кг 10,6  мг/кг 5 ,0  мг/дм3 3,8 мг/дм3

эяемости R S D ,, % 1,7 2,3 1 ,6 1,4
П редел повторяемости г, 41,2 мг/кг 29,9  мг/кг 1 4 .2  мг/дм3 10.7 м г/дм 3
Стандартное отклонение воспроизводимости s* 
Относительное стандартное отклонение воспро-

58,6  мг/кг 38,4  мг/кг 3 6 ,8  мг/дм3 14,7 мг/дм3

тзводимости R SD «, % 7.0 8,3 12,1 5,5
П редел воспроизводимости R 16 5 .7  мг/кг 108.6  мг/кг 10 4 ,2  мг/дм3 41.5 м г/дм 3
Значгние индекса Гор вица 1,2 1,4 1 ,5 0.8
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Т а б л и ц а  С.4
Аспартам Кола (2) Напиток с 

ароматом 
апельси

на (2)

Джем (2) Сухая 
емгеь для 
открытого 
пирога (2)

Год мгжлабораторного испытания 1993 1993 1993 1993
Количество лабораторий 9 9 5 9
Количество проб 1 1 1 1
Количество лабораторий, оставшихся после исклю

чения выбросов
9 9 4 8

Количество выбросов (лабораторий) 0 0 1 1
Количество принятых результатов 9 9 4 8
Среднее значение х 185 м г/дм 3 301 м г/дм 3 26 мг/кг 3100 мгЛ<г
Стандартное отклонение повторяемое™  s. 

О тносительное стандартное отклонение повторяв-

3,9 мг/дм3 8 ,9  мг/дм3 4,6
мгЛ<г

214 мгЛ<г

мости R S D ,, % 2,1 .  3 ,0 17,7  . 6.9
П редел повторяемости г 11 мг/дм3 25 м г/дм 3 13 мгЛ<г 600 мг/кг
Стандартное отклонение воспроизводимости & 13 ,6 31 ,4 7,1

О тносительное стандартное отклонение воспроиз-
мг/дм3 мг/дм3 мгЛ<г 821 мг/кг

водимости R S D *, % 7,3 _ 10 .4 27,5 26,5
П редел воспроизводимости R 38 мг/дм3 88 м г/дм 3 20 мг/кг 2300 мг/кг
Значение индекса Гор вица 1.0 1 .4 2.8 5.5

Т а б л и ц а  С.5
Натрие ва я соль сахарина Марци

пан (1)
Фрукто
вый йо
гурт (1)

Напиток 
на осно

ве
апельси

нового 
сока (1)

Кола (2) Д *е м (2 )

Год межлабораторного испытания 1992 1992 1992 1993 1993
Количество лабораторий 8 8 13 9 9
Количество проб 1 1 1 1 1
Количество лабораторий, оставшихся после 

исключения выбросов 6 8 12 8 8
Количество выбросов (лабораторий) 2 0 1 1 1
Количество принятых результатов 30 46 63 8 8
Среднее значение х 228 .0 116 .0 50 ,8 75

мг/кг мг/кг мг/дм3 мг/дм3 60 мг/кг
Стандартное отклонение повторяемости s, 10 ,0 2,7 1 ,2 1 ,4

мг/кг М Г / К Г мг/дм3 мг/дм3 1,8 мг/кг
О тносительное стандартное отклонение по

вторяемости R S D ,, % 4 .4 2,4 2 ,4 1 ,9 3 ,0
П редел повторяемости г 28 ,2

мг/кг
7,7

мг/кг
3 ,4

мг/дм3 4 мг/дм3 5 мг/кг
Стандартное отклонение воспроизводимости 13 ,5 16,1 8,1 12,1 16 ,8

мг/кг мг/кг мг/дм3 мг/дм3 мг/кг
О тносительное стандартное отклонение вос

производимости R S D r. % 5 .9 14 .0 16 .2 16 .2 28 .0
П редел воспроизводимости R 37 ,9 45 ,5 23 ,0 34

мг/кг мг/кг мг/дм3 мг/дм3 47 мг/кг
Значение индекса Гор вица 1-8 2 ,0 2 ,8
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Т а б л и ц а  С.6
Н а три евая  с о л ь  сахарима Н апиток на 

основе 
а п е л ь си н о 
вого  сока  (3 )

Кола (3 ) Крем  (3) Йогурт (3) А пел ьси 
новы й
со к (3 )

Год  м г ж л а б о р а т о р н о г о  и с п ы т а н и я 1 9 9 5 1 9 9 5 1 9 9 5 1 9 9 5 1 9 9 5
К о л и ч е с т в о  л а б о р а т о р и й 12 12 11 11 11
К о л и ч е с т в о  п р о б 2 2 2 2 2
К о л и ч е с т в о  л а б о р а т о р и й ,  о с т а в ш и х с я  

п о с л е  и с к л ю ч е н и я  в ы б р о с о в 10 11 10 10 8
К о л и ч е с т в о  в ы б р о с о в  (л а б о р а т о р и й ) 2 1 1 1 3
К о л и ч е с т в о  п р и н я т ы х  р е з у л ь т а т о в 20 22 20 2 ° 16

С р е д н е е  з н а ч е н и е  х 8 2  м г /д м 3 6 4 .9  м г /д м 3 6 8 .4  м г /к г 7 1 .4  м г / кг 16.1 М Г / К Г

С т а н д а р т н о е  о т к л о н е н и е  п о в т о р я е м о е ™
S r 2 ,0  м г /д м 3 2 ,0  м г /д м 3 5 ,5  м г /к г 8 ,9  м г /к г 2 ,3  м г /к г

О т н о с и т е л ь н о е  с т а н д а р т н о е  о т к л о н е н и е  
то  в то р  я е м о с т и  R S D , .  % 2 3 8 12 14

П р е д е л  п о в т о р я е м о с т и  г 6  м г /д м 3 5  м г /д м 3 1 5  м г /к г 2 5  м г /к г 6  м г /к г
С т а н д а р т о в  о т к л о н е н и е  в о е л р о и з в о д и -

И О С Т И  S r 6 ,7  м г /д м 3 1 0 ,6  м г /д м 3 1 1 ,3  м г / кг 1 5 ,8  м г / кг 6 ,9  м г /к г
О т н о с и т е л ь н о е  с т а н д а р т о в  о т к л о н е н и е  

в о с п р о и з в о д и м о с т и  R S D r , % 8 16 17 22 43

П р е д е л  в о с п р о и з в о д и м о е ™  R 1 9  м г /д м 3 3 0  м г /д м 3 3 2  м г /к г 4 4  м г /к г 1 9  м г /к г
З н а ч е н и е  и н д е к с а  Го р  ви ца 1 .0 1 .9 1 .9 2 .6 4.1
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Г О С Т Е Й  1 2 8 5 6 -2 0 1 5

П р и л о ж е н и е  Д А  
(сп р ав о ч н о е)

С в е д ен и я  о с о о тв е тс тв и и  ссы л о ч н ы х  е в р о п е й с ки х  
с та н д ар то в  ссы л о чн ы м  м е ж го с у д ар ств е н н ы м  стан д ар там

Т а б л и ц а  ДА.  1

О б озна че ни е  ссы л очного  е вр о 

пейского  стандарта

Степень

со отве тстви я

Обозначение и наим енование 

соответствую щ его  межгосу

д арственного  стандарта

EN ISO 3 69 6 :1 99 5 *

Соответствующий межгосударственный стандарт отсутствует. До  его принятия реко
мендуется использовать перевод на русский язык европейского стандарта EN ISO 3696. 
Официальный перевод данного европейского стандарта находится в Федеральном инфор
мационном фонде технических регламентов и стандартов Российской Федерации.
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Г О С Т Е Й  1 2 8 5 6 -2 0 1 5

У Д К 6 4 1 . 1 :6 63 .0 5 1 :54 3 .544 .5 .068 .7 :006 .35  М КС 67 .050  IDT

К л ю че в ы е  слова : пи щ евая  продукция , о пр ед е л ен и е ,  а ц е су л ь ф а м  калия , аспартам , 

сахарин , вы с о ко эф ф е кти в н а я  ж и д ко с тн а я  х р ом а то гр аф и я
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