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В В Е Д Е Н И Е

В связи с получением новых научных данных о поведении моно­

мера эшгоюргидрина, разработки чувствительных,легковоснроизво­

димых методов, а также повышения качества выпускаемых лаков в о з­

никла необходимость пересмотра подходов гигиенической оценки ла­

ков и подбора более современных методов их исследований.

В настоящих санитарных правилах учтены достижения советской 

и зарубежной наука.изложены подходы к санитарпо-хтгаческо.чу ис­

следованию консервной тары (гигиенические требования к лакирован­

ной жести, порядок и объем проведения исследований, а также ме­

тоды определения химических пеществ^и’ряруххцих яз лакированных 

покрытий допустимые количества миграция и др,К

I .  ИКШИНСКИЕ ТРШХШШЯ К ЛЛШШШЮЙ 

KOFfCETDHOtt ТАРЕ.

I Л .  Консервные баню: должны быть покрыты ровню,; слоем лака 

пли эмали, без трещин и цоро/пш.

1 ,2 , Покрытие должно облагать высоким Флзико-мехаиически- 

мн j го кп а а т̂  л я м и, лимп ч со ко у, j: термической стойкостью, не от торга-- 
ться я по изменять а по и пег о и ада при действ mi модельных с рад л 
под плилиие.ч стерилизации* Лаковое покрытие долдио соотяетглт.о- 

вать норматиппо-те:ишчесул-й документации (ГОСТы,0СТн,П и д;>-).

С плодом настоящих осп тел оных прав via он и ее . ойс гвутацт1 "Иото- 
дичеекпе указания но гигиенической оценке лпкясаванной К'тсерэпад 
тары'* #2022-52 от 23.09,82 г. ,и,3 примечания на сто, 17 п п/'д” но 
стрЛО "Инструкции но сашпг.рпо-хпмичРоко?лу послелог тике* подели!:, 
изготовленных на полимерных к др. синтетических г.штертялсттуо.ч- 
назначенных для контакта о rw w w .i продуктами'1 # 550-71, т**штт 
силу.

http://www.i
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1 *3 . Лакированные поверхности не должны сообщать водным 

вытяжкам постороннего запаха и привкуса интенсивностью более 

1 ,0  балла.

Л, 4 , Из лакированных консервных банок не должны выделяться 

в котактируемые модельные среды химические вещества в количес­

твах, аревшдавдих ДКМ,

1 .5 .  Продольный шов сборных консервных банок должен быть 

выполнен в виде "замка" а запаян припоем, разрешешшм Главным 

сшштарно-эпидемпологическнм управлением Минздрава СССР.

1 .6 ,  Лакированная консервная тара может быть использована 

по назначению в том случае, если имеется разрешение М3 СССР,

2 . ПОРЯДОК НАПРАВЛЕНИЕ ОБРАЗЦОВ НА 

ИССЛЕДОВАНИЕ

2 .1 .  Гигиеническая оценка консервных банок,покрытых новыми 

лаками или эмалями, проводится научно-исследовательскими инсти­

тутами и кафедрами гигиенического профиля по поручению Главного 

саиитарно-впидемиологического управления Минздрава СССР.

2 .2 .  Для гигиенических исследований представляют не менее 

50 образцов лакированной консервной тары с указанием: характе­

ристики материала (жесть белая, хромированная, алюминий и д р .)  из 

которого изготовлены банки; рецептуры покрытия, ГОСТов на них,а 

также описание технологии его нанесения и сушш; ассортимента пи­

щевых продуктов, предназначенных для затаривания с указанием юс 

pH, состава, параметров и длительности тепловой обработки, усло­

вий хранения; сведений о дегустации консервов, выдержанных в 

консервных банках в течение I  и 2 лет.
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В сопроводительном письме, направленном з лаборатории инс­

титута должны бить указаны: дата выпуска банок, Л партия и ре­

зультаты технологических испытаний лакированной тары, вьшолешше 

в заводской лаборатории.

2 .3 .  Каждая портил лакированных консервных банок шш лаки- 

ровш-шой листовой кести , поступаш ал на консервный завод,долзша 

сопровождаться сертификатом, в котором указан о: название лака 

шш эмали, состав юс, рецептура с точным названием химических 

ши’редиеытов, а такне ГОСТо б , OCTod, ТУ на них, дата и номер 

разрешения, вццашюго Главным са;штарно-эпидемйологическим уп­

равлением Минздрава СССР на примеиепие лака или омаля.

2 .4 .  Сшщтарно-эпидемиологичеакне станции, ип территории 

обслуживания которых располагается предприятия, изготавливающие 

банки, осуществляют выборочный контроль з а  качеством выпускаемой 

продукции в соответствии с данными "Методических указаний по ги­

гиенической оценке лакированной консервпой тары".

Для исследования СЭС отбирает не менее 20 свеяеи зготовлея- 

гшх банок и составляет акт выемки проб, в котором приводятся 

сведения о рсцеитуре, техпологли нанесения к сушкп покрытая я др, 

сведения.

3 .  ПОДГОТОВКА ОБРАЗЦОВ К ИССЛЩОЬАШГО 
образцы

3 . 1 .  Перед исследованием консервной тары промывают шлышм 

раствором, тщательно несколько раз ополаскивают теплой (4 0 -4 5 ° )  

проточной водопроводной и дистиллированной водой, опрокидывают 

на фильтровальную бумагу до полного удаления воды.

3 .2 .  Высушенные банки заполняют модельными средами,нагреты­

ми до гашения. Обязательной модельной средой является длстпллл-
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роваш тя вода* Для имитация разнообразных консервов используют 

моделыше раствори, перечень которых иэлокеп в приложения X .

3 .3 .  Наполненные до краев башен накрывают лакированными кры­

шками, герметизируют при помощи специального клича или устройс­

тва , стерилизуют* Релшм стерилизация приведен в приложении I *

3 *4 . В лабораториях санэпидстанций и заводских лабораторная 

банки извлекают из автоклава, переносят в сушильный шкаф п пн- 

доживают 24 часа при Т -  40°С , потом шс охлаждают а вскрывают.

3 * 5 .  В ваучн с-и сследоватгльски х ш ютитутах банки извлегеают 

из автоклава , выдергивают 10 суток сри Т 40°С , потом юс вскры­

вают*

3 .6 .  Сод п р ям ое банок иереливаат в прозрачные стеклянные, 

плотно закрываемые одинаковые по форме и объему сосуды и присту­

пают к органолептическим и санитарко-химическим иссле­

дованиям.

4 .  ПОРЯДОК И ОБЪЕМ ПРОВВДШЮ ШСЛВДШАНИЙ

4 .1 .  Исследования начинают с визуального осмотра банок. Об­

ращают внимание на состояние лакового покрытия до и после копта * 

кта с: модельными средами. При наличии отторжения лака к вопедоипи 

коррозии дальиейншз исследования нэ проводят, образец счи тается 

неудовлетворительным в гигиеническом отношении*

4 .2 .  При оргинолеитическьо: исследованиях определяют нитон- 

;.:Н11Н»л:ть панну а н щнпзкуоп, отмечают наличие осадка, мутя и 

цнйт,0 р1,.*шолоптпчсскис исследования годных аытлкек проводят ыг;~

ьокГ'$;т р Г5 ;п !(*ус*/аннп яры у ч ^ тп и  па менее 6 человек.

Ь дегустации могут \-ч--п*ль’ -гпгл только ;лн\л, которым читке

;*-..V Г , H!*Vc :1 пенс V*:.

• Иг
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родолсииый. носторолиий п др. и пносят в дегустационную карту 

(приложение 2 )*

KuTcncMoiiocTL привкуса и зап аха выражают в баллах (прило­

жение 3) .Дли определения постороннего зап аха  и привкуса берут 4 

колбы с iipiiTcpTiiwu пробками, одинаковые п о  ф>рме и  сбъсму.В три 

сосуда вносит но 50 м  контрольно!! води, в четвертый -  такое же 

коаичеотну полной шгглякп. Каждый д е гу стато р  открыто знакомится 

с запахом ;; анусом контрольной пробы* При легком встряхивания 

колбы д егустатор  делает неглубокий вдох во зд у х а  но кос к онре- 

да/лет зап ах . Для определения привкуса 1 0 -1 5  ;>ш контрольной про­

си д егу стато р  набирает в р от, не проглатывая несколько секутш 

дуряуд:, затем  вы п д оы тает,

После итого перед дегустатором стави т три колбы, с двумя 

■очгрулышмн 5! одной пробой, которые не расшифрован» и крозоди- 

iCii ;:Нлир]ГгаД дегустпцш и

lie осе/, полученных результатов определения запаха .и прив­

куса ;н;по.г‘Гтся -родное арифметическое значение, чнракегшоз 

целом числил и его  диечтимн долями.

При анлкчи». o.uicun привкуса мнтснсниностао б о л т  1 .0  бял- 

ла OOjKlUOU О iHTOUTCn iiO 1ЯСЧ£ВДК?Л ПСГНСПЦГтГПМ

д  л к  поймио .■1Селе,чо1КшТь: -р  украшается*

з ,  ш & ш е к к в  я з д в д о д т п  л:0ДЕЯь:г..х я р и .

3 .1 .  D кояслы н и  ср ед ах, находившихся о аонтвягв о аиутрск-

пай поверхность?) лакированно!! консервной таги , с л е з е т  апродг- 

лип. токсические хнмлчощ'.пс; по щ е:: гв и , п >; од: ви т  в со-та г рс-чентург 

иокря’ ПИ.

5 . 2 .  В ы т я ж к и  и з  к о н с е р в н ы х  б а н о к , п о к р ы т ы х  9И о к с 1?Ф с«50я ь н и м я
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ладами ц эмалями подлежат исследованию на пяличиэ эпихлоргидри- 

на, формальдегида, фенола, дифенилолпропана, свинца, дихлоргид-

рина глицерина.

5 .3 .  Вытяжки из консервных б а н о к ,: покрытых фенольао-масляп- 

нши лаками подлежат исследованию на содержанке в них фенола, 

формальдегида и свинца.

5 .4 .  Вытяжки из консервных банок,покрытых белковоустойчшш- 

ьт эмалями, содержащими цинковую пасту, подлежат исследопатио на 

наличие в них эпихлоргидрииа, формальдегида, дифенилолпропана г 

свинца, цинка, дихлоргидрина глицерина.

5 .5 .  Вытяжки из консервных банок* покрытых масляяо-смоляшлш 

лаками с добавлением окиси цинка следует анализировать на наличие 

ионов цинка и свинца.

Основные методы определения химических веществ приведены ни­

же.

6 .  ОЦЕНКА ПОЛУЧЕННЫХ ДАННЫХ И ВЦДОА ЗАИИЯЕИШ

6 .1 .  При гигиенической оценке образцов консервной тары учи­

тывают в е сь  комплекс проведенных исследований: органолептических, 

санитарно-химическпх и токсикологических.

6 .2 .  Если окажется, что образцы лакированной консервной тары 

яе изменились под действием модельных ср ед , а запах и привкус 

моделышх растворов в среднем ке выше 1 ,0  балла и содержание

в lDUC химических веществ не превышает допустимых количеств ми­

грации (ДК?4), образцы признаются удовлетворительными в гигиени­

ческом отношении и выдается заключение о возможности эксплуата­

ции банок.

6 .3 .  Б случае, если лык или .зш л ь  оттор гается  ила трескае­

тся под действием модель ню: растворов или модельные раствори при-
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обротают окраску, завах и привкус, интенсивность которых выше 

1 ,0  балла или содержание химических веществ в них превышает ДИМ 

в мг/л, образца лакированной тары приэкеотся неудовлетворитель­

ными d гигиен квасном отпошошщ и не рег'^еддзпотся для затарива­

ния консервов.

Таблица

Допу -тише количества миграции (ДКМ) веществ 

выделяющееся из лаков и эмалей в моделыше среды

Наименование химического вещества ДО! мг/л

Дифенилолпропан 0 ,0 1
Фенол 0 ,0 5
Формальдегид о д
Эшослоргшцшп из лакированных банок, 
предназначенных для выпуска консервов 
для взрослого населения о д
Эпихлоргидрян из локированных банок или крышек, предназначенных для выпус­
ка консервов для детей 0 ,0 1
Цинк не допускается
Свинец не допускается
Хлор- и дкхлоргидрин глицерина из ла­
кированных банок#иредназначешщх для 
выпуска консервоз дли взрослого насе­
ления 0 ,2 5
Хлор- и дихлоргидэпя глзщерпна из ла­
кированных банок,предназначенных для 
выпуска консерзог для детей ОД
Лдшшшй 0 ,5

7 . МЕТОДЫ ОПКШЕНШ ХИМИЧЕСКИХ ВЕЩЕСТВ

7 .1 .  Определение дифенилолпропана и фенола. 

Метод основан на экстракция препарата органическим раствори­

телем из модельных сред, с последующим хроматографиропштем на

пластинках "Сплуфол".

Чувствительность определения -  0 ,001  мг/л.
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Р е а *г и в и и р а с т в о р  и*

I* Эгиловий офяр для наркоз».
2 « Этиловый эфир уксусной кдсдотн v*4. ЛЧл"Г 22500-76

3. Бензол х .ч . ГОСТ 5S55-75
4. IMraxpo анилин х .ч . '1У 6-09-258-77
5. Натрий азотисток малый х .ч . ГОСТ 4236-77

6. Натрий сернокислый б/в х .ч . ГОСТ 4166-76

7 . Соляная кислота х .ч . ГОСТ 3110-77

В. Пластины для хроматографии иСилуфолмшшиСнлуфол -И54"

9. Фонол ч .д .а* ГОСТ 64X7-72
10 . Дифенилолпропан ч. МРТУ 6-09-7-62
1 1 . Натрий едкий х«ч. ГОСТ 4320-77
1 2 . Проявляющий реактив (смесь двух реактивов: а, ОД г 11- 

цдтроанклмна растворяют в 0 ,5  мл 25# соляной кислоты и доводят 
до 100 мл дистиллированной водой; б, 5% водный раствор нитрита 
натрия. Перед проявлением оба раствора смешивают в соотношении*
10 (а) : I  (б) .

1 3 .Основной стандартный раствор дифенилолпропана с содержа­

нием ОД мх’/мл готовят растворением 0*01 г дифенилолпропана (ес­
ли нужно, перекрксталлизоэашгого) в мерпой колбе емкостью 100 мл 

в хлороформе*
Рабочий стандартный раствор с содержанием 10 мкг дифенилол­

пропана в I  мл готовят разбавлением основного раствора в 10 рао 
хлороформом*

pi .Основной стандартный раствор фенола. В мерную колбу емко­
стью 60 мл наливают 10-15 мл хлороформа .взвешивают на аналити­
ческих весах, затем вносят кристаллик ппедоперегшшного фенолау
i;3l!rm!*i-.er ПТОПИЧИО и ДОВОДЯТ ООлЧМ до М'-ТКИ ХЛОрофОрМОМ,
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Вычисляют содержание фенола в I  мл раствора. Рабочий 

стандартный раствор с содержанием 10 мкг фенола d I  мл готовят 

соответствующим разбавлением основного раствора хлороформом*

Перекристаллизация /дифенилолпропана, лифенилолпропан рас­

творяют I  : I  в 70# уксусной кислоте , наг етой до 65°С, дан­

ную температуру поддерживают при нагревая^ : в водяной бане* 

Далее раствор охлаждают в течение часа в ^одяной бане, имеющей 

темдературусоколо 10-12°С* Выпавший кристаллический осадок от­

деляют фильтрованием через стеклянный фильтр Л 3 или ПОР 100, 

промывают небольшими количествами холодной дистиллированной во­

ды, снова растворяют осадок в 70# уксусной кислоте и проводят 

переосазсдение как указано вш е* Получены 2 осадок отделяют 

фильтрованием через стекляшшй фильтр й 0 или ПОР 100, промы­

вают холодной дистиллированной водой до нейтральной реакции 

промывных вод, высушивают в сушильном шкафу при температуре 

70°С в течение суток.

Перегон.ка.фенола, 5-7  г фенола помещают в колбу Вюрца 

емкостью 50 мл, снабженную термометром и прямым воздушным хо­

лодильником , конец которого опущен в приемник.

Колбу Вюрца, обернутую асбестовым полотном, осторожно 

нагревают на асбестовой сетке п собирают в приемник фракция 

фенола, кипящую при 181°С, предварительно отбросив первые 3 - 

10 капель отгона*

Свежеаерегнашшй фепол следует сохранять в плотпонакупо- 

решюй посуде, в защищенном от света  месте.

Х о д  о п р е д е л е н и я .

100 мл исследуемого раствора помещают о делительную во­

ронку и экстрагируют трижды 20 мл ютилооого эфира. Обт»елат?шшй
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экстракт высушивают, пропуская через воронку с безводным серно­

кислый натрием и отгоняют эфир на водяной бане в приборе для 

отгона растворителя до объема на более 0 ,3 - 0 ,4  мл. Также посту­

пают с контролем модельной среды.

Упаренный экстракт с помощью шприца или пипетки переносит­

ся на пластинку с тчдогам слоем сорбента в точку на расстоянии 

1 ,5  см от инхнего края пластинки. Рядом, на расстоянии 1 ,5  см 

от нихнего края пластинки и на расстояний 2 см. от первой точ­

ки наносят экстракт контроля среды. Слева и справа от проб опы­

та и контроля наносят стандартные растворы компонентов, входя­

щих з состав исследуемого материала. Пластинку помещают в хрома­

тографический со став , заполненный системой растворителей -  бен­

зол -  этил -  ацетат 9 :1  так , чтобы она погружалась в раствори­

тель не более ,чем на I  см. Фронт системы растворителей подыма­

ют по слою сорбента на высоту 15 -16  см. После этого пластинку 

высушивают на воздухе до отсутствия зашоса растворителей я опры­

скивают проявляющим реактивом.

При обработке пластинки проявляющим реактивом анализируемые

дифенилолпропана 0 ,3 3  + 0 ,0 5 , фрнола 0 ,6 0  1+ 0 ,0 5 .

Для количественной оценки пластинку дополнительно помеща­

ют в камеру с аммиаком. Пятна при этом приобретают окраску от 

светло-розового до лилово-красного цвета.

Концентрацию анализиреуемых веществ устанавливают путем 

визуального сравнения интенсивности окраски и размера пятна от 

исследуемого раствора с интенсивностью окраски и размером от 

стандартных растворов фенола и дифенилолпропана, полученных од­

новременно на одной и той же пластинке с исследуемым раствором.

вещества проявляются в виде желтых пятен с величиной



1 3 .

Расчет количествеш юго содержания производят по формуле:

А
X в -----  , где

В

X -  определяемое содержание вещества мг/л;

А -  экс7ерш енталы ю  найденное содержание препарата в пробе 

пут«зм визуального сравнения ,м кг;

В -  объем вытяжки, ваятой для исследования, мл.

Прямая зависимость концентрации фенола и дифенилолпропана 

от диаметра и интенсивности окрашипандя пятна паблюдаэтся при 

их содержания в .экстракте до 10 мкг*

7 * 2 ,  Определение ионов свинца и цинка.

7 . 2 . 1 .  Качественная реакция

Для качественного определения ионов цинка и свинца можно 

пользоваться дитизонои.Мишгмальио определяемое количество цин­

к а  -  0 ,0 1  мг/л, свинца -  0 ,0 4  мг/л.

300  мл вытяжки при pH 8 ,5 -1 0  встряхивают с 5 мл 0 ,0 0 2 ^  

раствором дитизона в хлороформе.

При наличии ионов цинка и свинца раствор становится крас­

ного ц вета , что связано с образованием комплексного соединения.

7 . 2 , 7 .  Количественная реакция.

Количество ионов цинка и свинца определяет с  дяэтлддитио- 

карбамянатом натрия.

С у щ н о с т ь  м е т о д а

Метод основан на образовании комплекса ионов цинка н свинца
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с диэ тодди тиокарбашна том натрия, экстракции образовавшегося 

комплекса хлороформом ц хронатографичео1сом определении на плас­
тинках ,,Силуфол,Ч Чувствительность метода: для цинка -  0,005мг/д, 
для свинца -  0,01 мг/л.

Р е а к т и в ы  и р а с т в о р ы

I* Хлороформ, ГОСТ 20015-74#

2, Диэтилкарбамииат натрия, I# водный раствор»
3* Толуол .ГОСТ 5789-78»

4» Бензол, ГОСТ 5955-68

5, Буферный раствор: 35 г хлористого аммония растворяют в 

285 мл 25% аммиака»

6* Аммиак, 25# раствор, ГОСТ 5760-75 

7 . Натрий сернокислый безводный,ГОСТ 4166-76 

Б» Дктизон в хлороформе, 0,002 -  0,005# раствор*

9* Стандартные хроматографические пластинки "Сидуфол", лучше 
без добавки

10.Делительные воронки, 500-1000 мл»
И.Прибор для отгонки растворителя.
Г2»Камера для хроматографирования.
13. Пульверизатор.
Г4.Камера с аммиаком.
15. Микропиыеткн для нанесения проб*

16 . Стандартные растворы цишса и свинца»

0 , т г чистого металлического цинка растворяют а пробирке а 

2 мп ПС/ (I;!),количественно переносят в мерную колбу вмести- 

мосгьд! 100 мл и доводят до метки дистиллированной водой. Коли- 

чосгно шм»!:п - Ц.Р0 м»ч /мл.
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0 ,160  г нитрата свинца ? l  CVOg^F высушенного до постоян­

ного веса при температуре Ю 0-105°С| растворяет в мерной колбе, 

вместимостью 100 мл, дистиллированной водой, подкисленной 0 ,5  мл 

азотной кислоты ( 1 :5 ) .Количество свинца -  IOCO мкг/мл.

Х о д  о п р е д е л е н и я *

В делительные воронки отбирают 50*500 мл пробы в зависи­

мости от качественной реакции. С помощью буфера доводят pH 8 ,5 -  

9 . К пробе добавляют 0 ,5 -1  шг 1% раствора диэтиддитиокарбамина- 

та натрия. Затем экстрагируют хлороформом три раза по 25-30  мл 

в течение 3 -5  минут. Объединенные экстракты пропустит через 

безводный сульфат натрия и упаривают до объема 0 ,2 - 0 ,3  мл. 

Хлороформ пробу количественно переносят в верную пробирку на 

5-10 мл и доводят упариванием общий объем до 0 ,4  мл.

На хроматографическую пластшщу в одну точку наносят ОД мл. 

в другую -  0 ,3  Ш1 хлорсформеяного экстракта, Рядом с пробой на- 

иосят хлороформенаые экстракты стандартных растворов, упаренные 

до 0 ,2  ши Таки>: точек делают три-четыре с различным содержанием 

ионов цинка и свинца.

Хроматографирование проводят в камере, заполненной смесью 

растворителей; толуол или бензол и хлороформ в соотношении 2 :1 .  

Пластинку сушат 5-7  минут в суяпшыюы шкафу при температуре ICO 
120°С.

Детектирование веществ на пластине проводят раствором днтц- 

зона в хлороформе. Ионы цинка проявляют я в виде розовых пятен
0 ,70  + 0 ,08* Пластшску помешают в камеру с аммиаком* Ионы

свинца проявляются в виде розопо-зуиившоэых пятен на светлом фо­

не сл,/ » 0 ,5 5  ± 0 ,05*t
Количество ионов-циню и сшшца мозшо определить и i;iv- 

liiizy.w'''!H’»v.y грнфнкv . i:oi::*fvciHb4ii.7 дл>1 лиши*?. ci |*iu; пластин :г:
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стандартных растворах в зависимости площади пятна от концентра­

ции.

Расчет содержания свинца и цинка в пробах проводят по фор­

муле:
1000

мг/л, где
В

к  -  количество свинца или цинка, обнаруженное на пластине. 

В -  объем пробы, взятой для анализа.

7 .3 ,  Определение формальдегида методом 

тонкослойной хроматографии

Метод основан на взаимодействии формальдегида с димедоном, 

экстракции продукта взаимодействия (формальдимедона) хлороформом 

из водных вытяжек и модельных сред, последующим его хроматогра­

фировании на пластинках "Силуфал".

Открываемый минимум*- 0 ,05  т г  формальдегида.

Полнота определения -  95#
Зависимостьпокраска и размер пятна” наблюдается в интервале 

0 ,05 -1  икг формальдегида в пробе, что соответствует 0 ,5 -1 0  мю? 

формальдимедона на пластинке.

Веществ, мешающих определению не установлено.

Р е а к т и в ы  и р а о т в о р ы .

1 . Хлороформ х ,ч , ТУ 6-09-4263-76

2. Димедон ТГ 6-09-4690-70
3 . Стандартный раствор димедона в спирте 200 мкг/мл

4. Стандартный раствор формальдегида в хлороформе 100ыкг/мл

5. Дистиллированная вода

6 . Проявляющий раствор: 0 ,5 2  иода в хлороформе

7. Натрий сернокислый безводный чда ГОСТ 4166-76



8. Спирт этиловый ректификат ГОСТ 5962-67

9 . Ь% раствор J/aOH в воде.

П о л у ч е н и е  ф о р м а л ь д и м е д о н а

К 10 мл 3C# водного раствора формальдегида (ОД моля) при 

перемешивании прибавляю? 100 мл спиртового раствора димедона 

(31 г -  0 ,2 2  моля димедона в 100 мл этилового сгирта).Получен­

ную смесь нагревают на кипящей водяной бане с ot ратным холо­

дильником в течение 35-40 минут. Нагревание убирают и оставля­

ют охлаждаться на воздухе до 20-25°С . Выпавший осадок формаль- 

дпыедона отфильтровывают на воронке Бюхнера, или на воронке с 

пористым фильтром, промывают дистиллированной водой (2 раза по 

10 мл) и сушат на воздухе в чашке Петри.

С целью получения дополнительного количества формальдимедона 

следует упарить фильтрат до начала выпадения кристаллического 

осадка, охладить до комнатной тешературы и отфильтровать выпав­

шие кристаллы формальдимедона.

Полученный осадок формальдимедона перекристаллизовавают.Ддя 

этого в коническую колбочку помещают 10-15  мл диметилформамида, 

нагревают до 100° и постепенно прибавляют осадок формальдхшедо- 

на.Полученную смесь нагревают до кипения. При наличии иераство- 

рившегося осадка прибавляют несколько миллилитров диметилфори- 

амида до полного растворения осадка* Полученный раствор охлажда­

ют на воздухе до 20-25°С* Выпавший осадок формальдимедона отса­

сывают на воронке Бюхнера и промывают этиловым спиртом 2 раза по 

5 мл.Осадок сушат на воздухе до постоянного веса Т .пл.184-186°С , 

При отсутствии диметилформамида осадок формальдиыедона можно пе- 

рекристаллизовать из этилового спирта.Для перекристаллизации 

требуется гораздо большее количество спирта,чем диметилформ- 

амида.
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При необходимости количество реагентов может быть у в е ­

личено в соответствии с вышеприведенной методикой*

О б о р у д о в а н и е  и п о с у д а .

I *  Пластинки для хроматографии :

а) "Силуфол" или "Сплуфол ЯГ -254"

б) силшшгель-крахмал (40 г тщательно протертого и просеян­

ного силикагеля и I  г крахмала смешивают с 125 мл дистиллирован­

но й воды. Смесь растирают до получения сметанообравной массы и 

равномерно наносят на сухую поверхность пластинок для хроматог­

рафирования. Из указанного выше количества сорбционной массы мо­

жет быть приготовлено 10-15  пластинок).

2* Веек аналитические

3 . Колбы мерные на 25 мл

4 . Воронки химические

5* Делительные воронки на 250 мл

6 . Камера для хроматографирования (цилиндрический сосуд диамет­

ром 15 см, высотой 20 см ,с притертой крышкой, ГОСТ 1065-63)

7 . Градуированные пипетки с ценой деления 0 ,0 1  мл и емкостью 

ОД мл.

8 . Пульверизаторы стеклянные

9 . Камера для опрыскивания пластинок (стеклянный колпак диамет­

ром 20 см, высотой 25 см (1У 30-6192-62)

10*Бани водяные ТУ 64-1-2850-76

1 1 . Холодильник Либиха ГОСТ 9499-69

1 2 . Мерные цилиндры емкостью 25 мл п 100 мл

1 3 . Круглодопныо идя конические колбы па 250 ыл на шлифах ГОСТ 

1039-63 .

1 4 .  Колби конические грушевидные для упаривания растворителя па
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Х о д  о п р е д е л е н и я

I -  Проведение реакции.

К 100 мл водной вытяжки прибавляют I  мл спиртового раство­

ра днмедона (концентрации 200. шсг/мл).Нагревают 10 минут на ки­

пящей водяной бане с обратным холодильником. Охлаждают и экотра- 

гируют хлороформом.

2 . Экстракция препарата из вытяжки,

100 т  вытяккц (после проведения реакции) встряхивают в де­

лительной вороте е в течение 5 минут с 15 мл хлороформа.Экстрак- 

цт  аовторнют еще р аз. Хлороформешихе экстракты объединяют, про­

пускают через фильтр с безводным сульфатом натрия и упаривают 

на водушой бшш до обвила 0 Д - 0 ,2  мл.

3 . Хрпматографш.ювазсие.

Содержимое колбы после отгонки растворителя при помощи 

градунровашюп пшюткп наносят на хроматографическую пластинку. 

\Yraih\ нагоглтел на одну точку на середину пластинки на расстоя- 

м-лА 1 ,5  *ч. от :е  пленено края. Нанесение проводится таким обра­

ти? чч'ъои дигмсм. порченного пятна иревшал I  см.Справа и 

слона от проб-!1, на расстоянии не мене о I  см наносят раствори 

'’оп.щитслей” -  стандщупше растворы определяемого препарата. 

:1д;и;*тику с иьшесешшшт пробами помещают в камеру для хроыато- 

гпафироомшя, в которую наливают растворитель-хлорофоом, Оисоти 

слоя растворителя па дне камеры не делана превышать 0 ,5  см. Нос 

лс подъема растворителя пластинку вы пылают из камеры я отмечают 

л лш ш д о  которой поднялся растворитель, сушат аа воздухе до пол 

ного исчезновения запаха растворителя.

В качестве элюепта может быть использована смесь раствори­

телей: гексан -  зтиляцетлт а соотношении -1:1* фэрмолпдпме-
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дона в этой системе равно 0 ,5 5  + 0 ,0 3 .

Для обнаружения препарата пластинку опрыскивают 0,5% раст­

вором пода в хлороформе, формальдщледон обнаруживается на плас­

тинках в виде желто-коричневых пятен на болом фоне. Количествен­

ное определение препарата производится путем визуального cnatme^ 

ния размера и интенсивности окраски пятен определяемого «ещостпа 

в пробе с интенсивностью окраски пятен и размером стандартов. 

Ицштификацию препарата осуществляют по велнчипе /uf пятен,рав­

ное 0 ,4 8  + 0 ,0 2 .

При отсутствии формальдимедона к 100 мл дистиллированной 

воды прибавляют I  мл водного раствора формальдегида, содержаще­

го 0 ,5  мкг, и проводят все операции, как при проведелии опреде­

ления формальдегида в водных вытяжках. Аналогичным образом полу­

чают “свидетель1' с содержанием I  мкг формальдегида в 100 мл воды 

Даш контроля выполняют те же операции, но используя чистые про­

дукты.

Формула для расчета;

От “  Со .Р хя — ±------ =—  мг/л, где
ЯГ . 9 ,7

Cj -  количество формальдимедона в исследуемом растворе, мкг;

0 2  -  количество формальдимедона в контрольном растворе,мкг;

] f  -  объем раствора, взятого для анализа, мл;

9 ,7 -  фактор пересчета от формальдимедона к формальдегиду;

Р -  содержание формальдегида, мг/л.

Экстракция и хроматографирование вытяжек из 

моделышх сред.

Экстракция и хроматографирование выгяжек иа модельных сро 

проводится штлэгичио экстракции и хроматографированию водных



вытяжек.

При работе со следующими средами:

0,555 лимонная кислота, 1% лимонная ки слота, 0,555 уксусная +■
и

2% i/aCf, нэобходимо перед проведенем реакции с  димедоном,не­

большим количеством 3-5#  i /аОИ д овести  среду до нейтральной.

При работе со спиртовыми вытяжками необходимо отогнать весь  

спирт, так как спирт мешает проведению экстракции.

В случае 1(2? спиртовой вытяжки надо отогнать 10  мл из 100 мл 

вытяжки и объем оставшейся вытяжки доводят дистиллированной во­

дой до 1С0 мл, в случае 20> вытяжки -  отгоняют 20  мл.

Так же анализируют 4 0 , ВО и 96$ спиртовые вытяжки*

7 .4 .  Газо'-хромап'огра^яческий метод определения 

эиихлоргндрииа.

йодные и лимоннокислые вытяжки из консервной тары целесо­

образно предварительно анализировать на содержание эппхлоргвд- 

рина (ЭП1Г) колорнмотрдчсс^ил методом. При наличии определенных 

количеств следует применять избирательный газо-хроматографичес­

кий метод сарсдолсилн зПлГ или дихлоргидрииа глицерина для мо­

дельных сред.

7 . 4 .1 .  Принцип метода

?астод основан и п pen гелио tmo-хромятографическом определении 

эиихлоргцдршш (ЭЦлГ). Это д о сти гается  путем раскрытия опоксидно-

го кольца ЗГЕЕГ соляной кислотой в присутствии хлористого натрия, 

дальнейшим извлечением продукта реакции ( 1 , 3 - дихлоргидрииа гли­

церина) из водной вытлякд диэтиловым эфиром, концентрированием 

полученных экстрактов и определением 1,3-дихлоргвдринд глицерц-
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на на газо-жидкостном хроматографе с пламенно-иопиэашгсшшм 

детектором*

^ ствн тел ьн о стъ  метода 0 ,0 1  мг/л шш I  * 10-6 5С ЭШГ* 

Минимально детектируемое количество I , З-дихлоргидрина глпце 

рша 4 * 10~б мг*

^ е а к т я в ы  и р а с т в о р и

I* Диэткловый эфир для наркоза,

2* Соляная кислота, ч. ГОСТ 3118-77*

3* Хлористый натрий, х .ч * ГОСТ 4233-77.

4 . Стандартный раствор ЭИГ в эфире.

5. Дистиллированная вода*

6* Натрий сернокислый безводный ,ч*д*а* ГОСТ 4166-76*

Приготовление стандартного раствора ЭПХГ.

В пикнометр, закрывающийся притертой пробкой, емкость» 25 мл 

вносят 15-20  мл эфира, взвешивают с точностью до 0 ,0002  г* После 

прибавления 1 -2  капель ЭПХГ, пикнометр снова взвешивают и дово­

дят объем растворителем до метки* Концентрацию (мг/мл) находят 

путем деления разности двух взвешива!шй на объем пикнометра* Для 

работы проводят дальнейшее разбавление* Стандарты следует хранить 

в холодильнике*

П р и б о р ы  к п о с у д а *

Г, Хроматограф с пламешю-иоппзациошпш детектором 

2* Кшсрошяриц МИПО

3 . Весы аналитические 

4* Весы химические

5 , Колбы конические емкостью 1000 мл, НШ
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6. Делительные воронки емкостью 500 мл

7 . ШариковыЦ холодильник

О* Колби конические емкостью 100 мл 

9 . Колбы для упаривания 

Ю.Ллиткл электрические 

II»Бани водяные

1 2 . Градуировашпа пипетки ценой деления 0 ,1  мл, емкостью I  мл

1 3 . Азот особой чистоты, ГОСТ 9293-59

1 4 . ]3одород технический, марки Л, ГОСТ 3022-61

15.0оздух сжатый иля подаваемый компрессором с уст райствои для 

его обезвоживания.

Условия хроматографирования эшшюрг^драна.

Определение ведут на хроматографе с ш1амеию-ио1Ш8адиояшал 

детектором. Колонка длиной 200 см, внутренним диаметром 0 ,3  см* 

Неподвижная фаза 15% t карбовакс 20 М 

Твердый носитель c fix co v cscx  6 ^  (0 ,1 4 7 -0 ,1 7 5  мм)

Температура колонки 80°

Темнература испарителя 150°

Скорость азота 35 мл/мин 

В этих условиях время удерживания ЭПХГ 

Чувствительность усилителя 2 * ICT^a

Условия хроматографирования 1,3-дкхгоргндртша 

глицерина

ДКолонка длиной 120 см, внутренним диаметром 0 ,3  см 

Неподвижная фаза -  I5JS .карбовакс 2G М 

Твердый носитель i(.* (0 ,1 4 7 -0 ,1 7 5  мм)

Температура колонки 150°

Температура испарителя I6CP
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Скорость азота 35 мл/мин

В этих условиях время удерживания 1,3-дихлоргедрина глицерина 6ЧЭ4*

О п и с а н и е  о п р е д е л е н и я

Для проведения анализа готовят стшщартные растворы содержа­

щие по 4 ,3 ,2 , I  мкг/мл ЭПХГ.

В 200 мл дистпллмровштой вода вносят I  глл стандартного рас­

твора. Прибавляют 5 мл соляной кислоты, 25 г хлористого натрия, 

кипятят в колбе, снабженной шариковым холодильником,60 мин. Пос­

ле охлаждения продукт реакции , 1,3-дюелоргвдрш глицерина, триж­

ды экстрагируют диэтиловым эфиром (3 0 ,1 5 ,1 5  мл) в точение 10 

минут каждый раз.Экстракты объединяют и прибавляют безводный 

натрий сернокислый для удаления остатков влаги,упаривав? на во­

дяной бане (5 0 ° )  до объема 0 ,2  мл. 2  мкл полученного коицеитрата 

вводят в хроматограф микрошприцом, предварительно промытым

диэтиловым эфиром.

Для определения ЭПЗГ в водных вытяжках поступают также, кап 

я при построении калибровочной кривой*

Содержание ЭПХГ определяют по калибровочной кривой. Для дос­

товерности результатов делают 2 паралелышх опыта* Б случае рас­

хождения -  сделать третий.

7 *4 *2 . Элихлоргвдрин определяют и с детектором пос­

тоянной скорости рекомбинации (ДПР)Х

Принцип метода. Метод основан на реакционно- хроматографи­

ческом определении и достигается путем раскрытия эпоксидного 

кольца ЭХГ бромистоводородной кислотой в присутствии бромистого 

калия, дальнейшего извлечения продукта реакции -  1,3-хлорбром-

х  данным методом могут быть проанализированы все вытяжки на 

содержание ЭПХГ
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гидрина глицерина (ХВчГ) из водной вытяжки дизтеловым эфиром, 

концентрирования полученных экстрактов и газо-хроматографичес­

кого определения продукта на колонке с карбоваксом 20 М с при­

менением детектора постоянной скорости рекомбинации. Можно ис­

пользовать и поливтиленглгаюльвдапинат в качеств жидкой фазы.

СНр -  СН -  СНрСС

V
Н В ч . сн9 - сн - сн~

I I I
Qt ОН Вч

Получение бром-прокзводпого позволяет вести определение на 

детекторе постоянной скорости рекомбинации, что повышает чувст­

вительность метода. Идентификацию проводят сравнением времена 

удерживания полученного продукта с временем удерживания стан- 

дартного раствора ХВчГ. Рабочая шкала усилителя ШТ 10*10"А а, 

скорость диаграмной ленты потенциометра 200 мм/ч.

Метрологическая характеристика метода.

Предел обнаружения I  . Ю~3 мг/л ЭХГ. Минимально двтектирув- 

мое количество ИЗчГ 2 ,5  • 10 мг.
_о

Стандартное отклонение 0 ,094 . 10 

Доверительные граница I  * 10"^ + 0 ,087 ♦

Относительная ошибка 8 ,7£

Избирательность метода.

Определению не мешают: фенол, дифенилолпропан, бутиловый 

эфир метакриловой кислоты, 2 ,6  и 2,4-тодуилевдкашш, формальде­

гид.

Реактивы и посуда

I *  Диэтиловый эфир для наркоза,ГОСТ 6262-79 { :вехеаерегвашшй) 

2 , Бромистоводородная кислота, ГОСТ 4160-77 ,? .ч .
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3 . Кадий бромистый, ,1 .ч .  .ГОСТ 4160-74

4 .  Стандартный раствор Э1Г в спирте (100 ыкг/мл, годен до I  мес.)

5 . Стандартный раствор ХВчГ в эфире (100 ыкг/мл,годен I  мес.)

6 . Дистиллированная вода, ТУ $-09-2502-72

7 . Натрий сернокислый .ч .д .а .  .ГОСТ 4166-76

П р и б о р ы  и п о с у д а

1 . Хроматограф с детектором постоянной скорости рекомбинации

2 . Микрошприц ЫШ-Ю

3. Веси аналитические, ВДА-200м

4 . Веси химические, ВЛК 500 г/Ю

5. Колбы плоскодонные емкостью 500 мл, НШ.100 мл,ГОСТ 1039-1-72

6 . Делительные воронки емкостью 500 мл .ГОСТ 8613-75

7 . Колбы для упаривания грушевидные с оттянутым дпом (X)

8 . Бани водяные, ТУ-64-1-2850-76

9 . Мерные пипетки, ГОСТ 1770-74 

Ю.Азот особой чистоты, ГОСТ 9293-74

XI.Воздух сжатый или подаваемый компрессором с устройством 
для его обезвоживания

П о д г о т о в к а  к о п р е д е л е н и ю .

Вытяжки дан анализа готоцят в соответствии с "Методически­

ми указаниями".

Приготовление стандартных растворов ЭХГ, (ХВчГ)

В пикпоыетр, закрывающийся притертой пробкой,емкостью 25 мл, 

вносят 15-20  мл спирта, взвешивают с точностью до 0 ,0002 г.После 

прибавления 1 -2  капель ЭХГ, (ХВчГ) пикнометр снова взвешивают и 

доводят объем растворителя до метки. Концентрацию (мг/мл) нахо еа
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дят путем деления разности двух взвешиваний на объем пикнометра. 

Для работа проводят дальнейшее разбавление. Стандартные растворы 

хранят в пикнометрах с пришлифованными пробками на холоду ( 4 - 6 ° ) .

П р о в е д е н и е  о п р е д е л е н и я *  

Хроматографирование н построение калибровочного графика.

На одно определение берут 200 мл вытяжки, помещают в ко­

ническую колбу с притертой пробкой. Прибавляют 50 г  бромгйого 

калия (КВч), I  мл бромистоводородной кислоты (НВч), выдержива­

ют при комнатной температуре (2 0 -2 4 °) 30 мин. Продукт реакции -  

ХВчГ -  экстрагируют трижды днэтиповым эфиром (3 0 ,1 5 ,1 5  мл) по 

10 минут каждый раз* Экстракты объединяют, нейтрализуют 5% рас­

твором бикарбоната натрия до pH 7 , прибавляют безводный сульфат 

натрия для удаления остатков влаги, упаривают на водяной бане 

(38-42°) до объема 0 ,2  мл; 5 ккл полученного концентрата вводят

в хроматограф мпкрошприцом, предварительно промытым диэтиповым
12эфиром при чувствительности усилителя 20-1СГ . Условия хромато­

графирования приведены в таблице I *

Для определения времени удерживания продукта реакции при 

отсутствии стандартного раствора ХВчГ, в 200 мл вода вносят стар­

товый раствор 100 мкг и проводят определение по выше описанной 

схеме* После выхода растворителя регистрируют максимальный пик,
то

соответствующий 2ВчГ при чувствительности усилителя 100 • К Г  , 

время выхода которого является ориентиром при определении.

Для построения калибровочного графика готовят стандартные 

растворы, содержащие 1 ,2 ,3  мкг/мя ЭХГ, в 200 мл дистиллированной 

вода, вносят I  мл стандартного раствора, при этом концентрация 

ЭЯ* в водном растворе составит соответственно Q,QG5; 0 ,0 1 0 ;

0 ,015 мг/л* Прибавляют 50 г  ЕВч, I  мд НВч, выдерживают при коад-



Таблица I.

Условия га so-хромато графического анализа ХВчГ

Характеристик т 
ка хроматог- , 1 
рафической * колонки 
колонки

Т Т 
: испарителя'* детектора

Скорость Время
:арохожде~ : упеокина- ння азота УДержива
.через ко- # еея 
*лояку,
; мд/мин :

Число тео- 
: регсгческкх 
. тарелок

Васота эк­
вивалентная 
теоретичес­

кой  тарелке
мм

200 X 0 ,3  cu 160
харбовакс
20 Ы 15% на
хроштоне-j/
А\0"(ОД25-
ОДБО)

180 210 ICO 9 * 5 2 " 710 2 ,7

200 х  0 ,3  см 
полиэтилев- 
глихолъ-дшзннат 
ICfJ Ба хроыосорбе 
М$ (О Д47-ОД74)

1€0 190 120 8 ’ 2 0 ” 576 3 ,5
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натной температуре 30 мин* Дальнейшие операции проводят как 

описано вш е ( 2 .4 .1 * ) *  На основании получения:: данных строят 

калибровочный график зависимое а и пика от кон еатращпг ЭХГ в 

растворе.

О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в *

Содержание ЭХГ ав анализируемом объеме (ьг/л) находят либо 

по предварительно построенному графику, либо г з  формула:

X и  ------------  ,  мг/л
К

где Н -  высота хроматографического лика

К -  калибровочный коэффщиент,рассчитанный для серии конт­

рольных опытов на 5-6 анализов по формуле:

-  высота пика в контрольном опыте 

Cj -  концентрация водного раствора ЭХГ в контрольном опыте,мг/л

7 *4 .3 *  Газо-хроматографическое определение 

продукта превращения ЭХГ в «сдельной 

среде, имитирующей маринады,овощные и 

рыбные консервы.

Модельная среда, имитирующая маринады,овощейз и рыбные кон­

сервы состоит из водного раствора,содержащего С ,#  уксусной кис­

лота и 2% поваренной соля.

При контакте лакированной консервной тары с этой средой

в течение 24 часов дри 20° или при 100° в течение 30 минут эпи-
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хлоргвдрин полностью превращается в I , 3-дихлоргидрин глицерина. 

Поэтому нет необходимости проводить предварительную подготовку 

пробы для анализа. Анализ осуществляется по описанию (с т р .2 4 )# 

начиная с экстракции эфиром, упаривания экстрактов и хроматогра­

фирования.

7 .4 .3 .1 .  Х о д  о п р е д е л е н и я .

К 200 ил анализируемого раствора прибавляют 30 г  хлористо­

го натрия, хорошо перемешивают и нейтрализуют 5^-ным раствором 

бикарбоната натрия до pH «  7 .  Дальнейший ход определения по

7 .4 .1 .  (с т р .2 4 )*

7 .4 .3 .2 .  О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в .

Содержание дихлоргвдрина глицерина в анализируемом объекте 

(мг/л) находят по предварительно построенному калибровочному гра­

фику, либо по формуле:

Н
X -------  мг/л, где

К

Н -  высота хроматографического пика дихлоргвдрина глицерина,мм 

К -  калибровочный коэффициент,рассчитанный для серии контрольных 

опытов из 5 -6  анализов по формуле:

К ), где

Hjj -  высота пика дихлоргидрипа глицерина в контрольном опыта,мм 

Сп-  концентрация раствора ДХГ в этом опите, мг/л



Приложение I

Наименование модельных сред, отражающих 
основные свойства консервов и рсжзтчц юс стерилизации

Наименование консервов : Модельная среда :Т°С/длнт.
«  — ^ ^  ^  _  ; отерили

I .  Мясные:^
а) мясо натуральное, паштеты, 

пюре мясное
б) мясо маринованное, мясо с 

овощами

2 .  _Рыбные:_

а ) рыба в  саоствеяяом саку, 
рыба в масле

б) рыба в томатном соусе, 
рыба с овощами

3 . Овощные:^
а) салаты, овощные закуски

б) икра

в ) пюре, зеленый горошек

Вода 120/60

Вода, 0 , 5 f  р-р ук­
сусной К -ТЫ г2?р-р 
повареннoil о а лк

120/60

Ъода 120/60

Вода,0 ,5 #  Р-Р Ук­
сусной к—ты +2$Г р-р 
поваренной соли

Вода, 0 ,5 ?  р -р  уксус­
ной к-ты+2/р-р по­
варенной! соли 
В ода,0 ,5 ?  р -р  уксус­
ной к-тц + 2? р-р по­
варенной соли 
Вода

120/30

120/45

120/30

4. МэринадЫд. _  
а) овощные соусы, паста

б) плодово-ягодные
5. Соки:
а Г “с сахаром,без сахара, 

фруктовые компоты 
б) концентрированные экстракт

6 .  1-е  и 2 -е  блюда

7. Молочные

8 . Гезалкогольные напитки
ЧШ5 ~  ~

Вода, 0 ,5 /  р -р  уксус- 100/20 
ной к-ты+2^ р-р пова­
ренной со;:/.
В од а,0 ,5 $  р-р лимонной 
кислоты X 00/20
В од а,0 ,5 #  о-p  лимонной 100/20 
кислоты
Е о д а ,1?  р-р лимонной 100/20 
кислоты
Вода,0 .5 ?  р-р уксусной 120/60 
к~ты+2?р~р поваренной 
соли
Вода ,0 ,1 /  о-р молочной 120/60 
кислоты
Вода,0,5^r;-p JWM.K-TU 
вода,0 ,5?Ь-р лим.к-?и,
‘3% n-р  от; левого спирта
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Приложение 2

ДЕГУСТАЦИОННЫЙ ЛИСТ

Фамилия, имя, о т ч е с т в о _____ _ _ _ _ _ _

Дата проведения анализа _______________________

ИИ рестзоров не отличавшихся от контрольных _  _  _  _

по запаху _ _ _ _ _  _  по привкусу_ _  _  _

Ш- растворов, отличающихся от контрольного

по запаху _  _  _  _  _  по привкусу____________

1. Характер запаха исследуемого раствора (фенолышй, аромати­
ческий , посторонний, неопределенный и т .д . )

2 . Характер привкуса исследуемого раствора (горьковатый, щип­
лющий, нефтепродуктов, посторонний, неопределенный)

Интенсивность запаха и привкуса исследуемых растворов в 
баллах

Дй растворов Запах в баллах Привкус в балла:

1 .
2.
3 .
4 .
5 .
6 .

Подпись



Характеристика интенсивности запаха и привкуса

Описательные определения Интенсивность :Интвнсизност
: обнаружения : в баллах
: дегустатором _  : _  _

Отсутствие ощутимого запаха
и привкуса никакого О

Запах и привкус не поддающийся едва уловимый 
обнаружению потребителем, но очень слабни I
обнаруживаемый в лаборатории 
опытным исследователем

Запах и привкус, не привлека­
ющий внимание потребителя, но
такой который можно заметить, слабый 2

если указать на него

Запах и привкус легко обнаружи­
ваемый и могущий вызывать нео- заметный 3

одобрительный отзыв

Запах и привкус, обращающий
но себя внимание и вызывающий отчетливый 4

отрицательный отзыв

Запах и привкус настолько сияь- резкий
ный, что вызывает неприятные очень сильный 5

ощущения



П Е Р Е Ч Е Н Ь
ЛАКОВ И ЭМАЛЕЙ, РАЗРЕШЕННЫХ М3 СССР ДИН ИСПОЛЬЗОВАНИЯ В КОНСЕРВНОЙ ПРОАШЛЕННОСТИ

Л л/д: Наименование покрытия : нтд : Назначение локрытия : Номер И дата раз 
: решения (ИЗ СССР

I  : 2 3 : 4 : 5

I .  Лек НХ- 2245 Для покрытия алюминиевых крышек к жес­
тяным банкам, предназначенный для зата~ 
риваняя лива

123-5/562-7
22 -06 .79

2 , Лак ХС-563 ТУ 6 -1 0 - 
1433-79

Для локрытия алюминиевой фольги 
при изготовлении крышек к банкам 
под рыбную продукцию

123-5/32-7
2 3 .0 6 .7 8

3 .  Лак 4Л-559 ГОСТ I4 I47  
-8 0

Для покрытия банок #12 Тираспольскому 
заводу ЧЯетаялолитографкя*

123-9/575-7
0 5 .0 9 .7 9

Для покрытия крышек к стеклянным бан­
кам .используемым под плодоовощные, 
овощные,фруктовые, мясные, шеоовошные 
консервы.

123-9/652-7
1 5 .0 8 .7 9

Для покрытия (второй слой) крышек из 
белой жести электролитического луже­
ния (для продукции детского питания).

123-9/652-7
2 6 .0 4 .7 9

4 . Лак ЭП-527 X ТУ 6 -1 0 -1 2 -  
16-82

Для покрытия хромированной постя,пред­
назначенной для изготовления:

I23-I2/ 32-7
10 .0 1 .8 0

-Цельноштампоааянш: банок и кривея 
к ним (корпуса банок лакируется в 2  слоя, 
а крышки- в I  слой) под мясные



I  ; 2 3

5- Лак ЭП-527 X-a ТУ 6-I0-I2* 
1682-2

4 о

рыбные и овощные консервы.
-  К ош ек  CKQ- 83 для укупорки мяс­

ных, овощных и фруктовых консервов в 
стеклотаре.

-  Комбинированных банок, корпуса 
которых изготовлены из электролужецой 
жести, а дно и крышки- из хромирован­
ной жести, для затаоквания молока це­
льного сгущенного с“ сахаром-

Для покрытия кроненлообок из хсомкро- 123-5/632-7 
ванной нести марок XJDTK и ХВД\ поед- I6.G7.8Q  
назначенных для укупорки бутылок с 
фруктовыми напитками исокаых.

Для покрытия корпусов комбинированных 123-5/428-7 
банок, изготовленных из белой жести 0 8 .0 5 .8 1  
электролитического лужения, а также 
Донышек и крышек из хронированной жести.

Для покрытия хромированной лести, плед- 123-12/827, ? 
назначенной для изготовления: ~ i7 .0 3 .8 3

-  Цельнощтамдовэнпых банок и крышек 
(корпус банок лакированный в 2  слоя, а 
крышки в I )  под мясные, рыбные и овощные 
консервы.

-  Крышек СКО-83 для укупорки мясных, 
овошних s  фруктовых консервов б  стеклотаре.

-  Комбинированных банок , корпус которых 
изготовлен из жести электролитического лу­
жения для затаривания молока цельного сгу­
щенного с сахаром.

сп
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6 * Лак ЭЙ-54? ТУ 6  10- 1395-73

7 . Лак ЭП-547 (2 -я  р езо н н ая  
рецептура)

8 Лак ЗП-547 Ы ТУ 6~Ю -12-38-78с

4 б

Для лакирования внутренней поверх- 123-5/3IB -7 
аооти алюминиевых туб, лрэднэзнзчен-02.04.80 
ных для упаковки плавленных сыров, 
сгушеиного молока с сахаром, кофе и 
какао.

Для покрытия банок из белой жести 123-14/2341-7 
электролитического лужения, пред- 2 4 .0 8 .7 6  
назначенных для разлива неггастаризо- 
занного пива, при условии исполь­
зования ПОС-оО для пайки швов.

Для покрытия консервных банок из 123-11/1382-7 
б?лой вести электролитического лу- 2 6 .0 7 .7 6  
женшт, предназначенных для затаривания 
мясных, рыбных,овощных и молочных ко­
нсервов, а также маринадов, соков, 
первых и вторых блюд*

Для покрытия консервных банок из I2 3 -II/ I3 8 2 -7  
белой жести электролитического лулеиля, 2 5 .0 7 .7 6  
предназначенных Для затаривания мясных 
рыбных, овоиных и молочных консервов, 
а такие маринадов и соков.

Для покрытия алюминиевых туб, пред- I23 -5/ 57S-?  
назначенных для затаривания стери- 2 8 .1 2 .7 9  
лизуеш х пищевых продуктов ( 1 -е  и 
2 -е  блюда, сладкие блюда, соки).

со
сг>
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9 . Лак ЭП-5П8 ТУ 6 -I 0 -I 2 -9 0 -7 6

ГО. Л а к  2 0 0 /? « 0 3 9
фиШнХл
f e ­

l l .  Лзя Af.-33-S фир- 
?.'.н пНордик”7Нор- 

ВбГИ Я.

4 5

Для покрытая аланинкя пищевых масок,пред- I 2 3 - I 2 /I 4 6 -7  
назначенного для изготовления тары под 0 7 ,0 2 .7 9  
сгущеное молоко с  сахаром и без сахара

Для покрытия цельнощтзмпованных консерв­
ных банок из алюминиевого сплава А«МГ-2( 
предназначенных для затаривания продук­
тов с нейтральной средой.

1 2 3 -1 4 /2 0 0 5 -7  
0 8 .0 6 .7 6

Для покрытия тары из алюминиевых сила- I 2 3 -I 2 /5 5 4 -7  
вов А;£Г-2 и АШ для мясных консервов. 2 3 .0 2 .7 9

Для покрытия консервной тары из алюми- I 2 3 -I 2 /I 3 0 8 -7  
ниевого сплава Ж Г-2 под мясные, рыбные, 2 7 .0 7 .7 9  
овощные и фруктовые консервы

Для покрытия банок из сплава алюминия 1 2 3 -5 /9 7 3 -7  
АМЦ-2 и АЩ, предназначенных для р а с- 2 6 .0 9 .8 3  
фасовки монпасье леденцового и халиы.

Для покрытия банок из белой жести элек- 
ТР° л у г е '" /л , г тедчр.значенйнх г ом мясные, 
рыбные и овощные консервы

I 2 3 - I I / I 3 8 2 - 7
2 6 .0 7 .7 6

Для лакирования алюминиевой ленты кз 1 2 3 -5 /4 4 2 -7  
сплава АМГ-2, предназначенной для про- 1 4 .0 7 .7 6  
изводства штампованных банок под рыб­
ные консервы и пресервы.

VX*
Н ч
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Для покрытия алюминиевых банок псд расфасовку 
рыбных консервов для детского питания.

123-5/1235-7  
2 2 .1 2 .8 3

IS. Лак 47IS 0 Фирмы 
"Вгшорхсльд"

Для лакирования алюминиевых банок* предназ­
наченных под фруктовые и овощные консервы.

I2 3 -I4 /I5 6 5 -7
0 3 .0 5 .7 5

13. Л>зк 3H -5I86 ТУ 6—10—12—260 Для покрытия продольного шва сборных кон­
сервных банок.

1 2 3-9 /359-7
2 0 .0 3 .8 0

14, Лак ЭП-5193 Для покрытия алюминиевых банок, предназна­
ченных для использования з консеовнсй про­
мышленности.

I2 3 -I2 /I3 0 9 -7  
1 3 .0 2 .7 9  

(сроком аа 2 г ;

15, Лак АХ -8I-7G 5  
йирмы Ильной 
Грейс Итеяьынс*1 
Состав в %: д ::-  
бутадфтолат-20, 
эпоксидные сыслк-ХО, 
фена Л‘2-0 сма льде гкд- 
аые с;лолы-10,хлор- „  ̂
содержащий лоллм-р-о-о.-

Для покрытия крышек 1-58* используемых для 
укупорки банок под продукты детского пита­
ния.

I2 3 -5 /9 I I -7
3 0 .0 9 .8 3

16, Лаки фирмы "Еасф’ .Й Т
1 -  й слои-лок ЕСг 22-0143
2 -  й сдой -эмадь 2Н-3 4-0275

Для нанесения нс кошки КВ-40 из белой жес­
ти, пседназкэченнои для кукуцорки стекдяв- 
Ш1>: бутылок с молочными смесями для детско­
го питания.

123-5/Ю 34-7
I2 .C 9 .84

17. Т сех- и двухслойные 
системы леков:

Для пократ;ы: внутренне позе озсн остей таоы 
псд консервы повышенной агрессивности я

1 23-5 /929-7  
2 0 .1 1 .8 1

со
ш
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т-54,7/ ЗП-51Э5/ФД-559;

ЗЯ-547/ЭП-5147 ал/ФЛ-559

3(1-5147 ал/ФЛ-559
Система лаков: в один слой- 
сП-5147 ад/ ЭП/547-547(УФЛ-559

з два слоя-сочетаиие эмаш:
ЗЛ-547
оЯ-514?
ЭП-547..1
33-527);

Г»аль 6I-C -2022 , Япония

Зыаль 2П-5195 Т Т  6 -I 0 -I I -
20-7?

4
консервы детского литания .

Для покрытия колбинисованных банек 123-5/307-7  
(корпус нз белой жести, концы кз хро- 24.04.83  
;.^рованной), предназначенных Для упа­
ковки кулинарного жира.

Для покрытия тары под крабовые кон­
сервы

123-5/893-7
17.10.80

Для покрытия крышек из белой жести 
электролитического лужения

123-9/652-7
15.08 .79

Для покрытия ( I  слой) крышек из белой I2 3 -I4/2205-7
•*естн электгпг/^ического лужения, лпед- 23.07.78  
назначенных для гер^шьтизоцил 
б а н о к  с продуктами детского литания.
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20. Эмаль ЗП-5147 ТУ-6-10-1498-75

21. Эмаль ЭП-5147 и лак 
ill-559

22. Эмаль 2003,2004. 
на цинк-пасте 138 
Япония

23. Эмаль 90009-105 
( H-I77) фирмы 
"Мобиль Хемк” , 
Голландия

24. &тль 61-2027 
Японии

25. Эмаль ЗП-5147 л ТУ-6-10-1498-75

26. Лак ЭП-527Х-2 ТУ-6-10-12-16-82

4 5

Для покрытия металлических банок из бе- 123-5/47-7  
лой лести гооячего и элекюолитическсго 26 .01 .81  
лужения пол рыбные консервы в томатном 
соусе

Для покрытия оанон из бедой жести элект- 123-5/308-7  
ролитического лужения с двухслойным пок- 07 .04 .80  
рытием под плодоовощные консервы.

Для покрытия жастетары под крабовые кон- I23-5 /II42-7  
сервы. 28 .12 .79

Для покрытия алюминиевых штампованных 123-5/563-7
банок с легковскрываемыми крышками, 17.09.79
предназначенные для затаривания пло­
довоовощных и мясных продуктов.

Для покрытия банок, изготовленных из I23-5/88I6-7  
белой жести, предназначенных для зата- 1 .08.83  
рнвания крабов.

Для покрытия банок из белой жести элект- 123-5/503-7  
ролитического лужения, предназначенных под 16.05.83  
крабовые консервы.

Для покрытия хромированной жести, предназна­
ченной для изготовления цельноштаылованных I23-I2/337-?  
банок и крышек (корпус банок покрывается 17.03.83

Й
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в два слоя , крышки -  в один слой) под 
рыбные,овощные и мясные консервы. Лаки­
рованные крышки СКО-ВЗ предназначены 
для укупорки мясных, овощных и фруктовых 
консервов.
Лакированные комбинированные банки пред­
назначены для затаривания молока цельно­
го сгущенного с сахаром, корпуса которых 
изготовлены из электролуяеной кестн .



О Г Л А В Л Е Н И Й
Ht

стр.
Введение ....................- ......................... *. •. •.............. 3
Гигиенические требовшшя к лакированной 
консервной таре ♦ * .............• 3

Порядок направления образцов на иссле­
дование ........................... ........................................... * 4
Подготовка образцов к исследованию ....................  5
Порядок и объем проведения исследований..........  б
Химические исследования модельных сред 7
Оценка полученных данных и выдача
заключения.....................***»*•*'•»*•»».«•»«•*•.• 3
Определение дифенилолпропана и фенола..............  9
Определение ионов свинца и цинка 13
Определение формальдегида методом
тонкослойной хроматографии ................................ .. 16
Газо-хроматографические методы определе­

ния эпихлоргидрина и дихлоргвдпина * ...................  21
Приложение X * .......................................... * .................  31
Приложение 2 ................................................. .............  32
Приложение 3 ................................................................  S3
Перечень лаков и эмалей ̂ разрешенных 
Минздравом СССР для использования в 
консервной промышленности ......................................  34

Источник

https://files.stroyinf.ru/Index2/1/4293736/4293736110.htm

