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Предисловие
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положения» и ГОСТ 1.2—2009 «Межгосударственная система стандартизации. Стандарты межгосу­
дарственные. правила и рекомендации по межгосударственной стандартизации. Правила разработки, 
принятия, применения, обновления и отмены»
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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

ПРОДУКТЫ ПИЩЕВЫЕ

Определение следовых элементов.
Подготовка проб методом минерализации при повышенном давлении

Foodstuffs. Determ ination of trace elements. Preparation of samples by pressure d igestion

Дата введ ения — 2013— 07— 01

1 Область применения

Настоящий стандарт устанавливает метод кислотной минерализации проб пищевых продуктов 
при повышенном давлении, предназначенный для использования при определении следовых элемен­
тов. Метод прошел межлабораторные испытания в комбинации с методами атомно-абсорбционной 
спектрометрии (пламенной, электротермической, с генерацией гидридов и холодного пара), 
масс-спектрометрии индуктивно-связанной плазмы, оптической эмиссионной спектроскопии индуктив­
но-связанной плазмы и вольтамперометрии и может быть использован в комбинации со стандартами на 
методы определения, ссылающимися на него.

2 Сущность метода

Кислотная минерализация при повышенном давлении является физико-химическим методом 
получения раствора следовых элементов пробы, используемым при подготовке пробы к определению 
этих элементов в соответствии со стандартизованными методиками, ссылающимися на данный метод и 
аттестованными в комбинации с ним.

Пробу гомогенизируютс помощью оборудования, гарантирующего незначительную степень конта­
минации определяемыми элементами, затем минерализуют при высокой температуре и давлении с 
использованием обычного или микроволнового способа нагрева в герметичном сосуде, помещенном в 
контейнер, выдерживающий высокое давление [1]. [2]. [3]. [4].

3 Реактивы

3.1 Общие положения
Концентрация определяемых элементов в используемых реактивах и воде должна быть настолько 

мала, чтобы не оказывать влияния на результаты испытаний.
3.2 Кислота азотная концентрированная (водный раствор массовой долей не менее 65 %, плот­

ностью около 1.4 г/см3). При неудовлетворительной чистоте азотную кислоту необходимо подвергнуть 
очистке в аппарате для перегонки жидкостей по 5.5.

3.3 Кислота азотная, водный раствор. Готовят смешиванием азотной кислоты по 3.2 с водой в 
объемном отношении 1:9.

3.4 Кислота соляная концентрированная (водный раствор массовой долей не менее 30 %, плот­
ностью около 1,15 г/см3).

3.5 Перекись водорода концентрированная (водный раствор массовой долей не менее 30 %).

Издание оф ициал ьное
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4 Приборы и оборудование

4.1 Общие положения
Для снижения контаминации все оборудование и элементы приборов, непосредственно контакти­

рующие с пробой, тщательно обрабатывают азотной кислотой по 3.3, затем промывают водой. Для под­
готовки к работе стеклянных сосудов и колб рекомендуется использовать аппарат для обработки парами 
кислот (см. 4.6).

4.2 Аппарат для минерализации под давлением в комплекте с устойчивыми к высокому давлению 
контейнерами из кислотостойкого материала, тестированными на безопасность, снабженными сосуда­
ми для проб, изготовленными из кислотостойкого материала, гарантирующего незначительную степень 
контаминации.

Вместо сосудов из политетрафторэтилена предпочтительнее использовать градуированные квар­
цевые сосуды или сосуды из перфторэтиленпропилена или перфторалкоксиполимера. Кварцевые сосу­
ды рекомендуется использовать при определении ртути и при температурах минерализации выше 
230 °С.

4.3 Нагревательное устройство с контролем температуры (например, нагревательный блок или 
микроволновая печь).

4.4 Ультразвуковая баня.
4.5 Аппарат для перегонки жидкостей, изготовленный из кварцевого стекла или высокочистых 

фторполимеров (см. рисунок А. 1. приложение А).
4.6 Аппарат для обработки химической посуды парами кислот (см. рисунок А.2, приложение А).

5 Отбор проб

Отбор проб — согласно [5].

6 Процедура минерализации

6.1 Общие положения
На каждом этапе следует принимать меры для обеспечения минимально возможной степени кон­

таминации.
ПРЕДУПРЕЖДЕНИЕ!
Применение настоящего стандарта влечет за собой использование опасных веществ, мате­

риалов, процедур и оборудования. В задачи стандарта но входит решение проблем, связанных с 
обеспечением безопасности при его применении. Ответственность за принятие надлежащих мер 
предосторожности и соблюдение правил техники безопасности лежит на пользователе настоя­
щего стандарта.

Следует иметь в виду, что при кислотной минерализации материалов с высоким содержанием 
углерода (например, углеводов, жиров и пр.) существует опасность взрыва.

Перед началом работы с аппаратом для минерализации под давлением следует внимательно 
ознакомиться с инструкциями по его эксплуатации и технике безопасности. Особое внимание следует 
обратить на риск отравления персонала лаборатории окислами азота.

Детальное описание процедуры минерализации должно быть доступно в лаборатории в форме 
рабочей инструкции.

6.2 Подготовка проб
При подготовке пробы следует всеми возможными мерами предотвращать ее контаминацию опре­

деляемыми элементами. Например, при подготовке проб для определения хрома и никеля нельзя 
использовать ножи из нержавеющей стали. Подробное описание способов подготовки проб содержится 
в (5).

6.3 Условия кислотной минерализации под давлением
6.3.1 Требования к массе навески пробы и объему кислоты для минерализации
Массу навески пробы подбирают, исходя из вместимости сосуда для минерализации, строго 

соблюдая инструкции производителя по обеспечению безопасности.
Например, в сосуд вместимостью 70 см3 в большинстве случаев можно поместить для минерализа­

ции до 400 мг сухой пробы ил и до 4 см5 жидкой пробы, эквивалентных 200 мг углерода (6). При меньшем
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содержании углерода допустимо использовать навеску пробы большей массы. Объем кислоты, необхо­
димый для минерализации, эависитот природы материала пробы. Как правило, для минерализации про­
бы в указанных выше количествах достаточно 3 см3 концентрированной азотной кислоты. При 
минерализации чистых жиров может возникнуть необходимость использовать навеску пробы меньшей 
массы и порцию кислоты большего объема. Для предотвращения цементирования материала пробы на 
стенках сосуда и достижения полного смешивания пробы с кислотой добавляют от 0.5 до 1 см3 перекиси 
водорода.

П р и м е ч а н и е  — При определении железа в сосуд с навеской пробы дополнительно вносят 0.5 см" соля­
ной кислоты по 3.4 для предотвращения потерь вследствие адсорбции на стенках сосуда.

6.3.2 Требования к температуре минерализации
Температуру, необходимую для достижения полной минерализации, определяют опытным путем, 

исходя из результатов анализов следовых элементов используемым методом. Например, применение 
более высокой температуры приводит к уменьшению остаточного содержания углерода в минерализа- 
те. Вследствие этого снижается фон при анализе методами электротермической атомно-абсорбцион­
ной спектрометрии и атомно-эмиссионной спектроскопии индуктивно-связанной плазмы, уменьшаются 
матричные эффекты при определении хрома с помощью масс-спектрометрии индуктивно-связанной 
плазмы [7] и устраняются помехи при вольт-ампорных измерениях.

В начале минерализации рекомендуется плавное повышение температуры.

П р и м е ч а н и е  — Общей закономерностью является улучшение качества минерализации с повышением 
температуры (8J. (9). При определении мышьяка с помощью атомно-абсорбционной спектрометрии с генерацией 
гидридов минерализацию необходимо проводить при температуре 320 ‘ С. если имеется вероятность присутствия в 
пробе органических веществ содержащих мышьяк [10].

6.3.3 Продолжительность минерализации
Рекомендуемая продолжительность минерализации гомогенизированной пробы — около 3 ч. 

Продолжительность минерализации в микроволновых устройствах — от 15 до 30 мин. Продолжитель­
ность минерализации при высокой температуре можно сократить, если предварительно выдержать 
сосуд с навеской пробы и добавленной кислотой при комнатной температуре более длительное время, 
например, в течение ночи.

6.3.4 Охлаждение
Для снижения давления внутри сосуда для минерализации его охлаждают в закрытом состоянии 

до температуры, близкой к комнатной.
6.3.5 Подготовка раствора пробы
Охлажденный сосуд с минерализованной пробой помещают в вытяжной шкаф, открывают и выдер­

живают до прекращения видимого выделения коричневого дыма. Настоятельно рекомендуется дегази­
ровать минерализат с помощью ультразвуковой бани.

Минерализат должен быть прозрачным, а его объем должен быть примерно таким же, как до мине­
рализации. При заметном уменьшении объема минерализата. свидетельствующем о разгерметизации 
контейнера, минерализацию следует повторить.

Минерализат разбавляют водой до нужного объема, полученный таким образом раствор пробы 
переносят в сосуд из кварцевого стекла (настоятельно рекомендуется при определении ртути), 
перфторэтиленпропилена или перфторалкоксиполимера.

6.3.6 Приготовление раствора холостой пробы
Для контроля над контаминацией проводят всю процедуру минерализации (сб.3.1 по6.3.5)схолос- 

той пробой, состоящей из того же объема кислоты и воды объемом до 4 см3 (в зависимости от массы 
навески пробы продукта).

6.3.7 Приготовление растворов контрольных проб
Для контроля качества результатов анализа при испытании каждой серии образцов проводят ана­

лиз контрольной пробы с известным содержанием определяемого элемента, включающий все стадии, 
начиная с минерализации.

6.3.8 Примеры микроволновой минерализации
При использовании сосудов для минерализации объемом от 70 до 100 см3 к навеске мяса массой от 

1 до 2 г или свежего салата-латука массой 3 г добавляют 3 см3 азотной кислоты и 0,5 см3 перекиси водо­
рода. после чего сосуд с пробой и его контейнер надлежащим способом герметизируют. Минерализацию 
начинают при малой мощности микроволнового излучения, постепенно увеличивая ее до максимально-

з
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го значения. Например, за первые 5 мин увеличивают мощность со 100 до 600 Вт, в течение следующих 
5 мин поддерживают достигнутое значение постоянным, далее увеличивают мощность до 1000 Вт и под­
держивают это значение постоянным в течение следующих 10 мин, после чего сосуды охлаждают не 
менее 20—25 мин.

6.3.9 Пример минерализации при повышенном давлении с использованием обычного спо­
соба нагрева

При использовании сосуда для минерализации объемом 70 см3 к навеске мяса массой от 1 до 2 г 
или свежего салата-латука массой 3 г добавляют 3 см3 азотной кислоты. Далее сосуд с пробой и его кон­
тейнер надлежащим способом герметизируют и нагревают от комнатной температуры до 150 °С за 
60 мин. затем до 300 гС за 40 мин. выдерживают при этой температуре 90 мин. после чего сосуд охлаж­
дают.
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П рилож ение  А 
(справо чное )
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Схемы аппаратов

А.1 Схемы аппаратов приведены на рисунках А.1. А.2.

? — дистилляиионная камера. 2 — кварцевая стеклянная трубка. 3 — нагревательный элемент; 4 — холодильник типа «холод­
ный палец»; 5 — бутыль-приемник очищенной кислоты; б — кислота для перегонки; 7 — соединительный патрубок; 8 — ворон­

ка для залива кислоты

Рисунок А.1 — Аппарат из кварцевого стекла для перегонки

5
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1 — нагреватель; 2 азотная кислота; 3 — круглодонная колба; 4 — сифон. 5 — паровая камера; в — обратный холодильник

Рисунок А .2 — Аппарат для обработки химической посуды парами кислот
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П риложение Д А  
(справо чное )

ГОСТ 31671—2012

Элементы стандарта EN 13805:2002, не включенные в основную часть настоящего стандарта

ДА. 1 Элементы стандарта Е N 13805:2002. не включенные в основную часть настоящего стандарта, приведе­
ны в таблице Д А .1.

Т а б л и ц а  ДА.1

Исключенный элемент стандарта 
EN 13805:2002 Текст исключенного элемента

Раздел 2. абзац 1 Приведенные в данном разделе нормативные документы являются 
обязательными для применения настоящего стандарта. Датированные 
ссылки предполагают допустимость использования документа только со­
ответствующей даты издания. Недатированные ссылки предполагают 
использование последнего издания документа, включая все изменения
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