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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

КОРМА, ЗЕРНО И ПРОДУКТЫ ЕГО ПЕРЕРАБОТКИ

Определение содержания сырого и общего жира 
методом экстракции Рэндалла

Feeds, cereals and cereals-based products.
Determination of crude fat and total fat content by the Randall extraction method

Дата введения — 201&—01—01

1 Область применения
Настоящий стандарт устанавливает методы определения содержания сырого и общего жира в 

кормах для животных, зерне и продуктах переработки зерна (кроме семян и плодов масличных культур).
Выбор используемого метода зависит от природы и состава анализируемого материала, а также 

от цели проведения испытания.
Метод А представляет собой способ определения сырого жира непосредственно экстракцией и 

применим ко всем продуктам, за исключением тех. которые указаны для метода В.
Метод В представляет собой способ определения общего жира и применим для продуктов, из 

которых масла и жиры не могут быть полностью извлечены без предварительного гидролиза.

П р и м е ч а н и е  — В большинстве злаков, а также в продуктах животного происхождения, дрожжах, карто­
фельном белке, комбикормах с молочными продуктами, глютенах и продуктах, подвергнутых такой обработке, как 
экструзия, шелушение и нагревание, значение содержания общего жира при испытании по методу В значительно 
выше, чем по методу А  См. приложение В.

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 3696 Water for analytical laboratory use — Specification and test methods (Вода для лаборатор­
ного анализа. Технические требования и методы испытаний)

3 Термины и определения
В настоящем стандарте применены следующие термины с соответствующими определе­

ниями:
3.1 содержание сырого жира (crude fat content): Массовая доля веществ, экстрагированных из 

пробы в соответствии с методом А. установленным в настоящем стандарте.

П р и м е ч а н и е  — Содержание сырого жира выражается в процентах.

3.2 содержание общего жира (total fat content): Массовая доля веществ, экстрагированных из 
пробы в соответствии с методом В. установленным в настоящем стандарте.

П р и м е ч а н и е  — Содержание общего жира выражается в процентах.

Издание официальное
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4 Сущность
Сущность метода А заключается в экстракции жира из навески петролейным эфиром методом 

Рэндалла, который представляет собой модифицированный вариант метода Сокслета. Сырой жир 
из навески экстрагируют сначала кипящим, а затем холодным растворителем, сокращая время, не­
обходимое для экстракции. Растворитель удаляют и взвешивают высушенный экстрагированный 
жир.

Сущность метода В заключается в проведении предварительного гидролиза навески раствором 
соляной кислоты при нагревании, что делает химически или механически связанные жиры доступными 
для экстракции растворителем. Гидролизат фильтруют, промывают, высушивают и проводят экстрак­
цию методом А.

Для определения общего жира в пробах с содержанием жира более 100 г/кг перед применением 
метода В следует провести предварительную экстракцию жира.

5 Реактивы и материалы
Все реактивы должны быть признанной аналитической степени чистоты.
5.1 Вода 3 степени чистоты по ISO 3696.
5.2 Эфир петролейный. состоящий в основном из углеводородов с шестью атомами углерода, 

интервал температур кипения от 30 °С до 60 °С. Бромное число должно быть меньше единицы, остаток 
после выпаривания должен быть менее 20 мг/дм3.

5.3 Стеклянные шарики диаметром от 5 до 6 мм или кусочки карбида кремния.
5.4 Соляная кислота, с (HCI) = 3 моль/дм3.
5.5 Адсорбент11, прокипяченный в течение 30 мин в соляной кислоте, с (HCI) = 6 моль/дм3. про­

мытый водой (см. 5.1) до бескислотного состояния, затем высушенный при температуре 130 ’С.
5.6 Ацетон.
5.7 Вата обезжиренная.

6 Оборудование
Используют следующее лабораторное оборудование.
6.1 Устройство для экстракции растворителем, состоящее из блока 2-этапной экстракции Рэндал­

ла. позволяющее регенерировать растворитель, оснащенное уплотнениями из флуороэластомера21 
или политетрафторэтилена, совместимыми с петролейным эфиром.

6.2 Устройство для гидролиза I с несколькими позициями, позволяющее использовать кипящую 
кислоту, совместимое с устройством для экстракции растворителем (см. 6.1); используется для гидро­
лиза по 8.4.1.

6.3 Устройство для гидролиза II. состоящее из термостойкого химического стакана вместимостью 
400 см3 и часового стекла соответствующего диаметра в качестве крышки или конической колбы вме­
стимостью 300 см3 с обратным холодильником; используют для гидролиза по 8.4.2.

6.4 Шкаф сушильный, обеспечивающий поддержание температуры на уровне (103 ± 2) °С.
6.5 Печь микроволновая с режимом размораживания.
6.6 Эксикатор, содержащий эффективный осушитель.
6.7 Патроны бумажные для экстракции, обезжиренные петролейным эфиром, и подставка для 

патронов.
6.8 Чашки экстракционные из алюминия или стекла для экстракции, совместимые с устройством 

для экстракции растворителем (см. 6.1).
6.9 Патроны стеклянные для гидролиза.
6.10 Весы аналитические с точностью взвешивания до 0.1 мг.
6.11 Мельница или измельчитель, оснащенные ситом 1 мм, или мельница с водяным охлаждени­

ем для проб с массовой долей жира от 15 % до 20 %.

Целит® является примером доступного продукта. Эта информация приведена для удобства пользовате­
лей настоящего стандарта и не является обязательной.

2) Витон© является примером доступного продукта. Эта информация приведена для удобства пользовате­
лей настоящего стандарта и не является обязательной.
2
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7 Отбор проб
Поступающая в лабораторию проба должна быть представительной, не поврежденной и не за­

грязненной во время транспортирования и хранения.
Отбор проб для испытаний не является составной частью метода, описываемого в настоящем 

стандарте. Рекомендуемый метод отбора проб приведен в ISO 6544 и ISO 13690.

8 Проведение испытания

8.1 Подготовка проб

Лабораторные пробы измельчают до размера частиц менее 1 мм.

8.2 Подготовка навески

Измельченную пробу массой от 1 до 5 г взвешивают с точностью до 1 мг. т , .
Если содержание жира в анализируемой пробе более 100 r/кг то для определения содержания 

общего жира проведение испытаний начинают с 8.3 и продолжают по 8.4 или 8.5.
В остальных случаях проведение испытаний начинают с 8.4 для определения общего жира (метод В) 

или 8.5 для определения сырого жира (метод А).

8.3 Предварительная экстракция

8.3.1 Экстракцию проводят в соответствии с инструкцией по эксплуатации устройства для экс­
тракции растворителем (см. 6.1).

8.3.2 В экстракционные чашки (см. 6.8) помещают от 5 до 10 стеклянных шариков (см. 5.3) и вы­
сушивают в сушильном шкафу (см. 6.4) не менее 30 мин при температуре (103 ± 2) °С. Экстракционные 
чашки переносят в эксикатор (см. 6.6) и охлаждают до комнатной температуры.

Экстракционные чашки взвешивают и записывают массу т2 с точностью до 0.1 мг.
8.3.3 Навеску помещают в стеклянный патрон (см. 6.9) при использовании устройства для гидро­

лиза 1 (см. 6.2) или в бумажный патрон (см. 6.7), если используют устройство для гидролиза II (см. 6.3).
Добавляют адсорбент (см. 5.5). если это рекомендуется изготовителем устройства для экстрак­

ции.
8.3.4 Устанавливают температуру устройства для экстракции так. чтобы скорость потока летро- 

лейного эфира (см. 5.2) составляла от 3 до 5 капель/с (около 10 см3/мин). Прогревают устройство и 
проверяют включение охлаждающей воды для обратного холодильника. Температура охлаждающей 
воды должна быть приблизительно 15 еС, скорость потока воды должна быть до 2 дм3/мин. чтобы 
предотвратить испарение растворителя из конденсаторов.

8.3.5 Патроны с навесками помещают в экстракционные колонны. Экстракционные чашки поме­
щают под экстракционные колонны и закрепляют на месте. Следуя инструкциям изготовителя, добав­
ляют от 40 до 60 см3 летролейного эфира в каждую экстракционную чашку. Проверяют, чтобы экстрак­
ционные чашки соответствовали патронам.

8.3.6 Экстракцию проводят петролейным эфиром (см. 5.2) в течение 20 мин и удаляют раствори­
тель в течение 10 мин.

8.3.7 Вынимают экстракционные чашки из экстрактора, помещают под вытяжку до испарения всех 
следов растворителя.

8.3.8 Затем чашки высушивают при температуре (103 ± 2) °С в сушильном шкафу (см. 6.4) в тече­
ние 30 мин. Пересушивание может окислять жир и давать завышенные результаты. Высушенные экс­
тракционные чашки с жиром охлаждают в эксикаторе (см. 6.6) до комнатной температуры и взвешивают 
с точностью до 0.1 мг. ту

Далее проводят испытания в соответствии с 8.4.

8.4 Гидролиз

Гидролиз проводят с использованием устройства для гидролиза I (см. 6.2) по 8.4.1 или устройства 
для гидролиза II (см. 6.3) по 8.4.2.

8.4.1 Гидролиз с использованном устройства для гидролиза I
Гидролиз проводят в соответствии с инструкцией по эксплуатации устройства для гидролиза.

3
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Переносят стеклянные патроны, содержащие предварительно экстрагированную навеску по 8.3, 
или, если не было предварительной экстракции, навеску по 8.2, m v  в стеклянный патрон (см. 6.9). 
В каждый патрон добавляют 130 см3 раствора соляной кислоты (см. 5.4) и. если необходимо, адсорбент 
(см. 5.5), раствор доводят до кипения и кипятят в течение 1 ч. Стеклянный патрон с остатком промыва­
ют теплой (60 X )  водой (см. 5.1) до удаления кислоты. Очищают все поверхности, где может остаться 
жир. ватой (см. 5.7). смоченной в ацетоне (см. 5.6). В стеклянный патрон с остатком добавляют вату, 
использованную для очистки, и высушивают до постоянной массы, например, нагреванием в микровол­
новой печи (см. 6.5) в режиме размораживания в течение 1 ч.

Перед сушкой проверяют, чтобы весь ацетон испарился.

8.4.2 Гидролиз с использованием устройства для гидролиза II
В стакан или коническую колбу (см. 6.3) переносят предварительно экстрагированную навеску по 

8.3 или навеску по 8.2, т , .  Добавляют 100 см3 раствора соляной кислоты (см. 5.4) и кусочки карбида 
кремния (см. 5.3). Стакан накрывают часовым стеклом, коническую колбу — обратным холодильником. 
Смесь доводят до слабого кипения над пламенем или на горячей плите и кипятят в течение 1 ч. Пере­
мешивают каждые 10 мин. чтобы предотвратить прилипание пробы к стенкам емкости.

Раствор охлаждают до комнатной температуры и добавляют адсорбент (см. 5.5) в количестве, 
исключающем любую потерю жира при фильтрации. Раствор фильтруют через смоченный обезжирен­
ный двойной бумажный фильтр в воронку Бюхнера под вакуумом. Остаток промывают холодной водой 
(см. 5.1) до получения нейтрального фильтрата. Все поверхности, где может остаться жир. очищают 
ватой (см. 5.7). смоченной в ацетоне. Фильтр с остатком и ватой, использованной для очистки, высуши­
вают до постоянной массы, например, нагреванием в микроволновой печи (см. 6.5) в режиме размора­
живания в течение 1 ч. Перед сушкой проверяют, чтобы весь ацетон испарился.

П р и м е ч а н и е  — Если на поверхности фильтра появляется масло или жир. то могут быть получены невер­
ные результаты. Процедуру повторяют, используя меньшую навеску, или используют процедуру предварительной 
экстракции (см. 8.3). что является предпочтительнее.

Двойной бумажный фильтр, содержащий остаток, осторожно вынимают, помещают в экстракци­
онный патрон (6.7) и высушивают до постоянной массы, например, нагреванием в микроволновой печи 
(см. 6.5) в режиме размораживания в течение 1 ч. Патрон достают из микроволновой печи и накрывают 
ватой (см. 5.7).

8.5 Экстракция

8.5.1 Экстракцию проводят, соблюдая инструкцию по эксплуатации устройства для экстракции.
8.5.2 В экстракционные чашки (см. 6.8) помещают от 5 до 10 стеклянных шариков (см. 5.3) и вы­

сушивают в сушильной печи (см. 6.4) не менее 30 мин при температуре (103 ± 2) X .  Экстракционные 
чашки переносят в эксикатор (см. 6.6) и охлаждают до комнатной температуры. Экстракционные чашки 
взвешивают и записывают их массу, тй, с точностью до 0.1 мг.

8.5.3 Устанавливают температуру устройства для экстракции так. чтобы скорость потока рас­
творителя составляла от 3 до 5 капель/с (около 10 см3/мин). Прогревают устройство для экстракции 
(см. 6.1) и проверяют включение охлахщающей воды для обратного холодильника. Температура охлаж­
дающей воды должна быть приблизительно 15 X .  скорость потока воды — до 2 дм3/мин, чтобы предот­
вратить испарение растворителя из конденсаторов.

8.5.4 Патроны, содержащие навеску (см. 8.2) или навеску после гидролиза (см. 8.4), помещают в 
экстракционные колонны. Экстракционные чашки устанавливают под экстракционные колонны и закре­
пляют на месте. Проверяют, чтобы чашки соответствовали патронам.

8.5.5 В каждую экстракционную чашку добавляют такой объем петролеймого эфира (см. 5.2). что­
бы патроны в положении для кипячения были полностью погружены в растворитель.

8.5.6 Температуру кипения петролейного эфира поддерживают в течение 20 мин. промывают в 
течение 40 мин и удаляют растворитель в течение 10 мин.

8.5.7 Экстракционные чашки достают из экстрактора и помещают под вытяжку до выпаривания 
всех следов растворителя.

8.5.8 Чашки высушивают при температуре (103 ± 2) X  в сушильном шкафу (см. 6.4) в течение 
2 ч. периода времени, достаточного для удаления воды. Пересушивание может окислять жир и давать 
завышенные результаты. Чашки охлаждают в эксикаторе (см. 6.6) до комнатной температуры, взвеши­
вают и записывают массу, ms, с точностью до 0.1 мг.
4
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9 Обработка результатов
9.1 Определенно содержания жира с предварительной экстракцией

Содержание жира в пробе wv  %. вычисляют по формуле
I m 3 — т 2 \ 1т 5- т 4 \

\ т, М т, I 100. (1)

где т3 — масса экстракционной чашки со стеклянными шариками и высушенным экстрактом жира, 
полученным по 8.3. г;

т2 — масса экстракционной чашки со стеклянными шариками, используемая в 8,3. г: 
т1 — масса навески (см. 8.2), г,
ms — масса экстракционной чашки со стеклянными шариками и высушенным экстрактом жира, 

полученным по 8.5, г;
т4 — масса экстракционной чашки со стеклянными шариками, используемая в 8.5. г;

100 — коэффициент пересчета в проценты.
Результат выражают с точностью до 0,1 %.

9.2 Определение содержания жира без предварительной экстракции

Содержание жира в пробе w2. %. вычисляют по формуле

*2  = m  <2)

где ms — масса экстракционной чашки со стеклянными шариками и высушенным экстрактом жира, 
полученным по 8.5, г;

т4 — масса экстракционной чашки со стеклянными шариками, используемая в 8.5, г; 
гл, — масса навески (см. 8.2). г.

100 — коэффициент пересчета в проценты.
Результат выражают с точностью до 0,1 %.

10 Прецизионность
10.1 Межлабораторные испытания

Результаты межлабораторных испытаний прецизионности метода приведены в приложении А. 
Значения, полученные в этих межлабораторных испытаниях, не могут быть применимы к диапазонам 
концентраций и пробам, отличающимся от описанных в настоящем стандарте.

10.2 Повторяомость

Абсолютная разность между результатами двух отдельных независимых испытаний, полученны­
ми одним и тем же методом на одной лабораторной пробе в одной и той же лаборатории одним и тем 
же оператором, использовавшим одно и то же оборудование, в течение короткого промежутка времени, 
не должна превышать более чем в 5 % случаев следующий предел повторяемости.

Для метода А для проб, содержание жира в которых составляет от 0.48 г/100 г до 25.77 г/100 г, 
г  = 0.25 (статистические данные приведены в таблице А.1 и на рисунке А.1. приложение А).

Для метода В для проб, содержание жира в которых составляет от 1,07 г/100 г и 27.08 г/100 г, 
г = 0.35 (статистические данные приведены в таблице А.2 и на рисунке А.2. приложение А).

10.3 Воспроизводимость

Абсолютная разность между результатами двух независимых испытаний, полученными с исполь­
зованием одного и того же метода на идентичных пробах в разных лабораториях разными оператора­
ми. использующими разное оборудование, не должна превышать более чем в 5% случаев следующий 
предел воспроизводимости.

Для метода А для проб, содержание жира в которых составляет от 0,48 г/100 г до 25,77 г/100 г, 
R = 0.63 (статистические данные приведены в таблице А.1 и на рисунке А.1. приложение А).

Для метода В для проб, содержание жира в которых составляет от 1,07 г/100 г и 27,08 г/100 г. 
R = 1,10 (статистические данные приведены в таблице А.2 и на рисунке А.2. приложение А).
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10.4 Критическая разность
10.4.1 Общее
Критическую разность используют в том в случае, когда должна быть оценена разница между 

двумя средними значениями, полученными из двух результатов испытаний в условиях повторяемости, 
но предел повторяемости не может быть использован.

10.4.2 Сравнение двух групп измерений в одной лаборатории
Критическую разность между двумя средними значениями, полученными из двух результатов ис­

пытаний в условиях повторяемости. CDinlfa. вычисляют по формуле

=2'8 *  JF-1 98 ■ •  < з >

где sr — стандартное отклонение повторяемости;
nv  п2 — число результатов испытаний, соответствующее каждому из средних значений (здесь л, = п2 = 

=  2).
Абсолютная разность между двумя средними значениями, полученными из двух результатов ис­

пытаний в условиях повторяемости, не должна превышать более чем в 5% случаев следующую крити­
ческую разность.

Для метода А для проб, содержание жира в которых составляет от 0.48 г/100 г до 25.77 г/100 г. 
CDjnlra = 0,42 (статистические данные приведены в таблице А.1 и на рисунке А.1, приложение А).

Для метода В для проб, содержание жира в которых составляет от 1.07 г/100 г и 27.08 г/100 г, 
CDjnlfa = 0.78 (статистические данные приведены в таблице А.2 и на рисунке А.2. приложение А).

10.4.3 Сравнение двух групп измерений в двух лабораториях
Критическую разность между двумя средними значениями, полученными из двух результатов ис­

пытаний в двух разных лабораториях. CDjnler, вычисляют по формуле

= 2,8 2 8 • <4 >

где sR— стандартное отклонение воспроизводимости.
Абсолютная разность между двумя средними значениями, полученными в двух разных лаборато­

риях. не должна превышать более чем в 5% случаев следующую критическую разность.
Для метода А для проб, содержание жира в которых составляет от 0.48 г/100 г до 25.77 г/100 г, 

CDinle, = 0,57.
Для метода В для проб, содержание жира в которых составляет от 1,07 г/100 г до 27.08 г/100 г, 

CDjnler = 1,07.
10.5 Неопределенность измерения
Неопределенность измерения является параметром, характеризующим разброс значений, кото­

рые могли бы быть обоснованно приписаны измеряемой величине. Эта неопределенность устанавли­
вается через статистическое распределение результатов, полученных в межлабораторных испытаниях, 
и характеризуется опытным стандартным отклонением.

В настоящем стандарте неопределенность и равна плюс или минус двойному стандартному от­
клонению воспроизводимости.

Для метода А для продуктов, содержание жира в которых составляет от 0,48 г/100 г до 25.77 г/100 г, 
и = ± 0,40.

Для метода В для продуктов, содержание жира в которых составляет от 1.07 г/100 г до 27.08 г/100 г, 
и - ±  0.80.

11 Протокол испытания
Протокол испытания должен включать следующее;
a) всю информацию, необходимую для полной идентификации образца;
b) использованный метод отбора проб, если известен;
c) использованный метод анализа со ссылкой на настоящий стандарт;
d) все детали работы, не установленные в настоящем стандарте или считающиеся необязатель­

ными. наряду с подробностями всех случаев, которые могли повлиять на розультат(ы) испытания;
e) использовалась ли предварительная экстракция,
f) полученные результаты испытания или два полученных результата испытания, если проверена 

повторяемость.
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Приложение А 
(справочное)

Результаты межлабораторных испытаний

Межлабораторныв испытания, организованные FOSS АВ (Швеция) в 2005 г. с участием 15 лабораторий из 
восьми стран, были проведены на 11 пробах, представляющих собой различные зерновые, бобовые продукты и 
корма для животных.

Две лаборатории были исключены из-за несоблюдения указанного метода. Одна лаборатория не представи­
ла данные для метода В.

Результаты остальных 13 лабораторий для метода А и 12 лабораторий для метода В подвергались статисти­
ческому анализу в соответствии с [3]. полученные результаты точности указаны в таблицах А.1 и А.2.

s — стандартное отклонение. vvA — среднее содержание сырого ж ира  (метод А ): 1 — стандартное отклонение повторяемости 

s r *  0.0055 ♦ 0 .0485. R 2 -  0 .7978; 2 -  стандартное отклонение воспроизводимости sR = 0.0046 0 .1942; R2 = 0,2075

Рисунок А.1 — Стандартные отклонения повторяемости s, и воспроизводимости sR 
~  как функции содержания сырого жира (метод А) »А

s  — стандартное отклонение: Wg — среднее содержание общ его жира (метод В>; 1 — стандартное отклонение повторяемости 

0,0052 Wg ♦ 0 .0834; R2 ■ 0 .474; 2 — стандартное отклонение воспроизводимости sR = 0.0245 ""«Гд  ‘  0 .1896. R2 -  0.681

Рисунок А.2 — Стандартные отклонения повторяемости sr и воспроизводимости sR 
как функции содержания общего жира (метод В) й-в
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Приложение В 
(справочное)

Сравнение содержания жира в пробах, 
использованных в межлабораторных испытаниях

А  — и сто д  А; В -•  м етод В; л — номер пробы; иг -  - среднее содержание жира

Рисунок В. 1 — Сравнение содержания сырого жира (метод А. левый столбик) 
и общего жира (метод В. правый столбик)

о  —- номер пробы Д ,с| — относительная разность

Рисунок В.2 — Относительная разность содержания общего жира (метод В) 
и сырого жира (метод А) в процентах от содержания сырого жира (метод А) для проб, 

использованных в межлабораторных испытаниях
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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 ссылочного 
международною стандарта

С телеиь 
соответствия

Обозначение и наименование соответствующего 
межгосударственного стандарта

ISO 3696 ЮТ ГОСТ ISO 3696—2013*) «Вода для лабораторного анализа. 
Технические требования и методы испытаний»

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

- ЮТ — идентичный стандарт.

1* В Российской Федерации действует ГОСТ Р 52501 (ИСО 3696:1987) «Вода для лабораторного анализа. 
Технические условия».
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