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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

ЖИРЫ И МАСЛА ЖИВОТНЫЕ И РАСТИТЕЛЬНЫЕ 

Определение остаточного содержания технического гексана

Animal and vegetable fats and oils. Determination of residual technical hexane content

Дата введения — 2017—01—01

1 Область применения
Настоящий стандарт устанавливает метод определения остаточного содержания технического 

гексана в животных и растительных жирах и маслах (далее — жиры).
Метод применим для определения содержания гексана в диапазоне от 10 до 1 500 млн-1 (мг/кг).
Метод не применим к жирам рыб и морских млекопитающих.

2 Нормативные ссылки

В настоящем стандарте использована нормативная ссылка на следующий стандарт. Для датиро­
ванных ссылок применяют только указанное издание ссылочного стандарта, для недатированных — 
последнее издание (включая все изменения).

ISO 661. Animal and vegetable fats and oils — Preparation of test sample (Жиры и масла животные и 
растительные. Подготовка пробы для испытания)

3 Термины и определения

В настоящем стандарте применен термин с соответствующим определением:
3.1 остаточное содержание технического гексана: Содержание летучих углеводородов, остав­

шихся в жирах в результате обработки, включающей использование углеводородных растворителей, 
определяемое методом, указанным в настоящем стандарте.

П р и м е ч а н и е  — Остаточное содержание технического гексана выражается в млн-1 (мг/кг).

4 Сущность метода

Десорбция летучих углеводородов нагреванием пробы при 80 °С в закрытом сосуде после до­
бавления внутреннего стандарта. Определение содержания индивидуальных летучих углеводородов 
в свободном пространстве над пробой методом газовой хроматографии с использованием насадочных 
или капиллярных колонок.

5 Реактивы

Используют только реактивы известной аналитической степени чистоты, если не указано иное, а 
также дистиллированную или деминерализованную воду, либо воду эквивалентной степени чистоты.

5.1 Технический гексан, схожий по составу с гексаном, используемым для промышленных целей, 
или «-гексан.

Рекомендуется использовать для градуировки технический гексан. Этот реактив обычно содержит 
до 50 % (по массе) н-гексана и состоит в основном из С6-изомеров, но может содержать углеводороды 
С5 и Су.

Издание официальное
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5.2 Внутренний стандарт, н-гептан

Если он недоступен, может быть использован циклогексан, при условии что растворитель (см. 5.1), 
используемый для экстракции или калибровки содержит незначительное количество циклогексана 
и/или н-гептана или компонентов с аналогичным временем удерживания.

5.3 Газ-носитель, например водород, азот или гелий и т. д.. тщательно высушенный, с содержани­
ем кислорода менее 10 млн'1 (мг/кг).

5.4 Вспомогательные газы, водород (99.9 % чистоты, свободный от органических примесей) и воз­
дух (свободный от органических примесей).

5.5 Жир для градуировки, свежерафинированный и дезодорированный растительный жир. с не­
значительным содержанием технического гексана.

Этот жир не должен содержать перекисей или других компонентов, способных разлагаться с об­
разованием летучих веществ, которые можно принять за углеводороды во время испытания.

6 Аппаратура

Обычное лабораторное оборудование:
6.1 Флаконы вместимостью 20 см3.
6.2 Пробки, инертные по отношению к жирам и растворителям, изготовленные из такого материа­

ла. как бутилкаучук или красная резина, не содержащие остатков углеводородных растворителей и не 
набухающие в условиях испытания, с алюминиевыми колпачками, пригодными для использования с 
флаконами (см. 6.1), и клещами для их обжима.

6.3 Щипцы, пригодные для удерживания флаконов (см. 6.1).
6.4 Шприцы вместимостью 10 мкл, используемые только для анализа остаточного технического 

гексана. Их нельзя очищать углеводородным растворителем.
6.5 Шприцы вместимостью 1 мкл. используемые только для анализа остаточного технического 

гексана. Их нельзя очищать углеводородным растворителем.
6.6 Шприцы вместимостью 1000 мкл. газонепроницаемые, используемые только для анализа 

остаточного технического гексана. Их нельзя очищать углеводородным растворителем.
6.7 Хроматограф газовый с пламенно-ионизационным детектором и интегратором и/или регистра­

тором. снабженный:
a) насадочной стеклянной колонкой, от 2 до 4 м в длину и внутренним диаметром приблизительно

3,2 мм. заполненной промытой кислотой и силанизированной диатомовой землей с размером частиц от 
150 до 180 мкм (пригоден «Хромосорб Р» NAW 60—80 меш’ >) и покрытой 10 % скваланом или любой 
другой фазой, обеспечивающей необходимое хроматографическое разделение, или

b) стеклянной капиллярной колонкой, длиной около 30 м и внутренним диаметром 0.3 мм. покры­
той метилполисилоксаном с толщиной пленки 0.2 мкм.

Температура инжектора и детектора должна быть установлена 100 вС. а температура термоста­
та — 50 °С.

Если использована капиллярная колонка [см. Ь)]. прибор должен иметь сплит-систему инжекции 1/100.

П р и м е ч а н и е  — Для серийных анализов достаточно использовать газовый хроматограф с автоматиче­
ской инжекцией пробы и термостагирующей баней. В это»/ случае ручной инжекции не требуется.

6.8 Нагревательная баня, снабженная зажимами для закрепления флаконов, обеспечивающая 
термостатирование при температуре (80 ± 2) °С.

П р и м е ч а н и е  — Для продолжительной работы рекомендуется в качестве теплоносителя использовать 
глицерин.

6.9 Встряхиватель.

7 Отбор проб

Образец, полученный лабораторией, должен быть репрезентативным и не быть поврежденным 
или измененным во время транспортирования и хранения.

’ ’ «Хромосорб Р» NAW 60—80. Эта информация приводится для удобства пользователей настоящего стан­
дарта и не связана с поддержкой этого продукта.
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Отбор проб не является частью метода, установленного в настоящем стандарте. Рекомендуемый 
метод отбора проб приведен в [1].

Образец должен быть защищен от увеличения или потери остатков растворителя.

8 Подготовка лабораторной пробы
Подготавливают лабораторную пробу в соответствии с ISO 661, избегая прироста или потери рас­

творителя.

9 Проведение испытания
9.1 Градуировка хроматографа

9.1.1 Взвешивают по 5 г жира для градуировки (см. 5.5) с точностью до 0.01 г в каждый из семи 
флаконов (см. 6.1). Закрывают каждый флакон пробкой и колпачком (см. 6.2).

В шесть из семи флаконов (см. 6.1) добавляют с помощью шприца (см. 6.4 или см. 6.5) раство­
ритель (см. 5.1) в количестве, указанном в таблице 1. для получения соответствующих концентраций. 
В седьмой флакон растворитель не добавляют.

Шесть флаконов, в которые был добавлен растворитель, энергично встряхивают на встряхивате- 
ле (см. 6.9) в течение 1 ч при комнатной температуре.

9.1.2 По окончании этого времени а каждый из семи флаконов добавляют сквозь пробки с по­
мощью шприца (см. 6.4) (5 ± 0.1) мкл внутреннего стандарта (см. 5.2). При содержании гексана от 
10 млн'1 (мг/кг) до 20 млн 1 (мг/кг) рекомендуется добавить 2 мкл внутреннего стандарта (см. 5.2).

Энергично перемешивают вручную содержимое флаконов круговыми движениями в горизонталь­
ной плоскости в течение примерно 1 мин таким образом, чтобы жир не касался пробки. Если это про­
изойдет. флакон отбрасывают и заново начинают процедуру с новой порцией жира для градуировки.

Предостережение — Если жир попал на пробку он будет загрязнять иглу при отборе газа из сво­
бодного пространства над пробой, и загрязняющее вещество может попасть в колонку; особенно важно 
избежать такого загрязнения при использовании капиллярных колонок.

С интервалом 15 мин (т. е. временем удерживания внутреннего стандарта) погружают по горлыш­
ко по одному флакону в баню (см. 6.8). нагретую до 80 °С. для достижения равновесия между жиром и 
газовой фазой.

Т а б л и ц а  1 — Содержание гексана в градуировочных образцах

Обьеы добавленного растворителя 
(C M . 5.1). чкп

Содержание гексана млн-1 (мг/кг) при использовании

технического гексана м-гсксаиа

0.5 67 66

1 134 132

2 268 264

4 536 528

7 938 924

1 0 1340 1320

9.1.3 Из каждого флакона, который находился в нагревательной бане в течение (60 ± 1) мин. отби­
рают (не вынимая его из бани) 1000 мкл газовой фазы с помощью шприца (см. 6.6), нагретого до 60 °С. 
Сразу же вводят полученную пробу газообразной фазы в хроматограф.

9.1.4 По хроматограмме, соответствующей флакону, в который не был добавлен растворитель, 
вычисляют содержание гексана Ас. выраженное в процентах от суммарной площади пиков.
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9.1.5 По каждой из хроматограмм, соответствующих каждому из флаконов, в которые был добав­
лен растворитель, вычисляют градуировочный фактор F по формуле

Я л ------->V" — ------- . (1)
( А - * с { )

где Ас — содержание гексана, рассчитанное по 9.1.4:
Ais — содержание внутреннего стандарта в жире для градуировки (см. 5.5) с добавленным раство­

рителем. выраженное в процентах от суммарной площади пиков;
А, — общее содержание углеводородов, включая внутренний стандарт, в жире для градуировки (см. 5.5) 

с добавленным растворителем, выраженное в процентах от суммарной площади пиков; 
wh — содержание растворителя (см. 5.1) в жире для градуировки (см. 5.5) с добавленным раство­

рителем. выраженное в миллиграммах на килограмм; 
wls — содержание внутреннего стандарта в жире для градуировки (см. 5.5) с добавленным рас­

творителем. выраженное в миллиграммах на килограмм, т. е. 680 для н-гептана или 780 для 
циклогексана.

Примечание — Если в 9.1.2 были добавлены только 2 мкл внутреннего стандарта, wa равно 272 для 
н-гептана или 312 для циклогексана.

Результаты выражают с точностью до третьего десятичного знака.
Градуировочные факторы шести градуировочных образцов должны быть примерно равны. 

Рассчитывают среднеарифметическое значение Я. которое должно быть около 0.45 для гептана. По­
лученный таким образом фактор Я может быть использован для определения содержания гексана 
менее 60 млн'1 (мг/кг). Если значение Я, найденное для флакона, содержащего 0,5 мкл растворителя 
(см. 5.1), существенно ниже среднего значения Я. это. вероятно, связано с трудностью введения точно 
0.5 мкл. и это определение следует отбросить или повторить.

Средний градуировочный фактор для циклогексана обычно составляет около 0.57, в то время как 
он составляет около 0,45 для н-гептана.

9.2 Проведение определения

9.2.1 Взвешивают как можно быстрее во флаконе (см. 6.1) 5 г лабораторной пробы (см. 8) с точно­
стью до 0,01 г. Немедленно закрывают пробкой и колпачком (см. 6.2).

9.2.2 Вводят 5 мкл внутреннего стандарта (см. 5.2) сквозь пробку с помощью шприца (см. 6.4). Энергич­
но перемешивают вручную круговыми движениями в горизонтальной плоскости содержимое в течение при­
мерно 1 мин. перемещая флакон таким образом, чтобы жир не касался пробки. Если это произойдет, фла­
кон отбрасывают и заново начинают процедуру с новой порцией пробы. (Предостережение — см. 9.1.2.) 
Помещают флакон до горлышка в нагревательную баню (см. 6.8), при 80 °С на (60 ± 1) мин.

9.2.3 Затем отбирают 1000 мкл из газовой фазы с помощью шприца (см. 6.6). нагретого до 60 "С. не 
удаляя флакон из нагревательной бани. Немедленно вводят полученную пробу газовой фазы в хроматограф.

9.2.4 Определяют остаточное содержание технического гексана в образце по хроматограмме 
(см. пример на рисунке 1). измеряя пики, идентифицированные как принадлежащие гексану, а не про­
дуктам распада.

9.3 Количество определений

Выполняют определение на двух пробах для анализа из одной и той же лабораторной пробы в 
течение короткого интервала времени.

10 Обработка результатов

Остаточное содержание технического гексана в образце tv, в мг/кг. вычисляют по формуле

w -
А' (2)

где А£  — содержание в пробе м-гептана или циклогексана, выраженное в процентах от суммарной 
площади пиков;

4
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А,' — общее содержание углеводородов, в том числе в пробе, выраженное в процентах от суммар­
ной площади пиков;

F — средний градуировочный фактор, определенный по 9.1.5; 
w-s — содержание в пробе, выраженное в миллиграммах на килограмм, т. е. 680 для н-гептана или 

780 для циклогексана.
За окончательный результат принимают среднеарифметическое значение результатов двух опре­

делений (см. 9.3) при условии, что удовлетворяются требования повторяемости (см. 11.2). Если требо­
вания повторяемости не выполняются, результаты отбрасывают и выполняют два новых определения 
на пробах для анализа, взятых из той же лабораторной пробы.

11 Прецизионность
11.1 Результаты межлабораторных испытаний

Подробная информация о межлабораторных испытаниях на точность метода приведена в при­
ложении А. Значения, полученные по результатам межлабораторных испытаний, нельзя применять к 
результатам и матрицам, отличающимся от приведенных.

11.2 Повторяемость

Абсолютное расхождение между двумя независимыми единичными результатами испытаний, по­
лученными с использованием одного и того же метода на идентичном испытуемом образце в одной и 
той же лаборатории одним и тем же оператором с использованием одного и того же оборудования в 
течение короткого интервала времени, не должно более чем в 5 % случаев превышать предел повторя­
емости г, приведенный в приложении А.

11.3 Воспроизводимость

Абсолютное расхождение между двумя единичными результатами испытаний, полученными с ис­
пользованием одного и того же метода на идентичном испытуемом образце в разных лабораториях 
разными операторами с использованием различного оборудования, не должно более чем в 5 % случаев 
превышать предел воспроизводимости R. приведенный в приложении А.

П р и м е ч а н и е  —  Следует отметить, что значения пределов воспроизводимости R. приведенные в прило­
жении А. применимы в частном случав, когда сравниваются результаты единичных определений, полученных дву­
мя лабораториями. Если сравниваются окончательные результаты (которые были получены как среднее значение

5

3

1 —  2-метмлпситан: 2  —  З-метиллемтам; 3 —  н-геисаи; 4  — метилцш г.опеитам; 
S — циклогессам (с  другим  временем  удерживания л-гептам)

Рисунок 1 — Пример газовой хроматограммы гексановых углеводородов

5
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двух параллельных определений) для двух лабораторий, значения R  должны быть выражены с 95%-ной вероятно­
стью как значения критической разности по отношению к среднему значению двух определений по следующей 
формуле

12 Протокол испытаний

В протоколе испытаний должны быть указаны:
- вся информация, необходимая для полной идентификации образца;
- используемый метод отбора проб, если он известен;
- метод испытания со ссылкой на настоящий стандарт;
- все подробности проведения испытаний, не указанные в настоящем стандарте или рассматри­

ваемые как факультативные, а также подробная информация обо всех инцидентах, которые могли бы 
повлиять на результаты испытаний;

- полученные результаты испытаний или. если выполнены условия повторяемости, окончатель­
ный результат.

(3)
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Приложение А 
(справочное)

Результаты межлабораторных испытаний

Международные испытания с использованием метода, приведенного в настоящем стандарте, проводились с 
участием 21 лаборатории в 8 странах.

Испытания были организованы Федерацией ассоциаций масел, семян и жиров (FOSFA) в 1994 г. Полученные 
результаты подверглись статистическому анализу в соответствии с ISO 5725-2 для расчета данных по точности, 
которые приведены в таблице А.1.

Совместные испытания проводились на образцах соевого и подсолнечного масел, а именно:
- образцы от А до D: масло подсолнечное:
- образцы от Е до Н: соевое масло.
Таблица А.2 показывает предполагаемые средние значения для образцов, предоставленных аналитикам.
Таблица А.2 показывает также полученные фактические средние значения и пределы повторяемости, най­

денные при совместных испытаниях.

Т а б л и ц а  А.1 — Статистические результаты

О бразец

А В С О Е F G Н

Число лабораторий, которым 
были разосланы образцы

21 21 21 21 21 21 21 21

Число лабораторий, прислав­
ших результаты

18 18 18 18 17 18 18 18

Число лабораторий, результа­
ты которых были приняты

11 14 14 14 12 15 15 15

Среднее значение млн 1 (мгЛсг) 1.55 392.6 1059.1 757.5 1.65 374.5 1043.4 808.8

Стандартное отклонение по- 
сторяемости Sr  м лн '1 (мг/кг)

0.09 10,06 20.43 24.9 0.39 8.31 25.8 18.9

Предел повторяемости г, млн-1 
(мг/кг)

0.26 28.2 57.2 69.8 1.09 23.3 72.2 52.9

Стандартное отклонение вос­
производимости Sff, млн 1 (мг/кг)

0.58 22.1 73.3 55.9 0.65 26.9 55.9 482

Предел воспроизводимости R. 
млн-1 (мг/кг)

1.62 61.8 205.2 156.4 1.83 75.4 156.6 135.1

Отношение Rjr 6.1 2.2 3.6 Z2 1.7 3.2 22 2.6

Разброс принятых результатов 1—2.8 342.4—
428.2

881—
1214,1

588—
873.7

0—3,1 326,2—
447

896—
1153.6

693—
888.0

Т а б л и ц а  А.2 — Сравнение предполагаемых и фактических средний значений и пределов повторяемости

Предполагаемое Среднее зиаче- Интерпопиро- Предел повтори
Тип масла Образец среднее кие совместного ванный предел «мости совмест-

значение испытания повторяемости мото испытания

А 1.30 1.55 < 1.8 0.26
В 384.8 392.6 74,8 28.2Подсолнечное масло
С 1100 1059.1 >202 57.2
D 787 757.5 152 69.8

Е 1.17 1.65 < 1.8 1.09
F 361.4 374.5 70.4 23.3Соевое масло G 1028 1043.4 198 72.2
Н 779.6 808.8 151 52.9
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Приложение ДА 
(справочное)

Сведения о соответствии ссылочных международных стандартов 
межгосударственным стандартам

Т а б л и ц а  ДА.1

Обозначение ссылочною 
международного стандарта

Степень
соответствия Обозначение и наименование межгосударственного стандарта

ISO 661 ЮТ ГОСТ ISO 661—2016 «Жиры и масла животные и растительные. При­
готовление пробы для испытания»

П р и м е ч а н и е  — В настоящей таблице использовано следующее условное обозначение степени соот­
ветствия стандартов:

- ЮТ — идентичный стандарт.
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