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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

Ж М Ы Х И  И Ш Р О Т Ы

О пределение влаги, жира и протеина методом спектроскопии 
в ближнем инфракрасной области

O il-cake and  ground oil-cake.
D ete rm ination  o f  m oivture. oil and  pro tein  by infrared  reflectance

Д ат а  введении 1997—01 — 61

Настоящий стандарт распространяется на жмыхи и шроты, полу­
чаемые при переработке семян масличных культур, и устанавливает 
одновременное определение массовой доли влаги, сырого жира и 
сырого протеина методом спектроскопии отражения в ближней ин­
фракрасной области.

Диапазоны изменений измеряемых показателей приведены в при­
ложении 3.

Сущность метода заключается в измерении интенсивности отра­
женною от исследуемого объекта при определенных длинах волн 
света в ближней ИК-области спектра и расчете содержания опреде­
ляемого компонента по уравнению регрессии.

I П Р И Б О Р Ы . А ПП А РА ТУРА  И М А ТЕРИ А Л Ы

Анализаторы, обеспечивающие измерение светового излучения в 
ближней инфракрасной области, снабженные ЭВМ или без нее: 
«Инфрапищ 61», «Ннрссистем» 4250 или 4500. «Инфралайзер» 350 или 
450, «QN-1000* и др.

Измельчающие устройства для измельчения зерновых и маслич­
ных культур марки О С-114, ОС-124 (Венгрия) или отечественные 
лабораторные электрические мельницы типа ЭМ-ЗА, МПР-2, быто­
вые электрокофемолки, обеспечивающие 100 %-ный проход частиц 
через указанные сита.

И и аи в с  официальное
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Набор лабораторных сит, содержащий в своем комплекте сита с 
отверстиями диаметром I и 1,8 мм.

Сосуды с герметическими крышками.
Шпатель.
Градуировочные образцы жмыхов и шротов, специфичные для 

перерабатываемых культур или для используемого ассортимента про­
дуктов, для градуировки анализаторов с известными массовыми 
далями определяемых компонентов, найденных стандартными хими­
ческими методами: массовая доля влаги — по ГОСТ 13979.1: массо­
вая доля сырого жира и экстрактивных веществ — по ГОСТ 134%. 15; 
массовая доля сырого протеина — по ГОСТ 13496.4.

П р и м е ч а н и е  — П ол б ар  и п ред ставл ен и е обратн ое ж м ы хов и ш ротов  для 
градуировки  п ри боров  и п ро в ер ки  то ч н о сти  м етода долж ны  осущ ествл яться  ком пе 
тен тн ы м и  о р гд ш и а п н я м и  и ли  о р га н и за ц и я м и  — ратр д б о гч и кам н  н астоящ его  
стандарта.

2 О Т Б О Р  И П О Д ГО Т О В К А  О Б Р А ЗЦ О В  И П Р И Б О Р О В  Д Л Я  АНАЛИЗА

2.1 Отбор образцов -  по ГОСТ 13979.0.
2.2 П о д г о т о в к а  о б р а з ц о в  к а н а л и з у
Анализируемые и градуировочные образцы измельчают до полно­

го прохода частиц через сито с отверстиями диаметром 1,8 мм для 
жмыха и 1.0 мм — для шрота.

Перед измерением измельченные образцы продукта выдерживают 
при температуре окружающей среды не менее 1 ч. Затем образец 
тщательно (10—15 раз) перемешивают в сосуде, который держат под 
углом 45 *.

Язя проведения измерений образец переносит в кювету шпателем. 
Не допускается насыпать образец из сосуда, так как это приводит к 
разделению фракций и уменьшает точность анализа. Поверхность 
стекла кюветы должна быть чистой, ее протирают только мягкой 
тканью.

2.3 П о д г о т о в к а  а н а л и з а т о р о в  к р а ­
б о т е

Приборы включают в сеть в соответствии с инструкцией по 
эксплуатации не менее чем за 30 мин до начала измерений. При 
работе на анализаторах с персональным компьютером включают для 
прогрева только оптический блок.

При проведении градуировки приборы включают в сеть не менее 
чем за 1 ч до ее начала.
2
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3 П Р О В Е Д Е Н И Е  И З М Е Р Е Н И Й

3.1 Г р а д у и р о в к а  п р и б о р о в
Измерение анализируемых образцов проводят на отградуирован* 

пых приборах.
Правила градуировки приборов приведены в приложе­

нии 1.
Градуировку анализатора «Инфрапид 61* (см. приложение I, 

разд. 2) проводят для каждого продукта при наличии гра­
дуировочных образцов с известными массовыми долями влаги, 
сырого жира и сырого протеина. Градуировка прибора по одному 
компоненту занимает 2—2.5 ч. Периодичность градуировки один раз 
в 6 мес.

3.2 П р о в е д  е и и е и з м е р е н  и й и с с л е- 
д у е м ы х  п р о д у к т о в  н а  а н а л и з а т о ­
р е  « И н ф р а п и д  61»

Через 30 мин после включения прибора нажимают клавишу 
«ВИД* и ожидают (после распечатки на бумаге обозначений симво­
лов прибора) появление надписи «Готов к работе*. В это же время 
на дисплее прибора появляется надпись «ДТ*, обозначающая 
необходимость введения даты работы. На цифровой клавиатуре на­
бирают цифровое обозначение даты (например 05.07.91) и нажима­
ют клавишу «ВХД». На дисплее должна появиться надпись 
«ВВОД*.

В режиме «ВВОД» нажатием кнопки «ТЕСТ* вводят в микропро­
цессор анализатора следующие данные:

номер канала, в который будут заложены уравнения регрессии для 
измерения компонентов анализируемого продукта (можно выбрать 
любой из 20 каналов);

вид математического преобразования («математику*) спект­
ра;

аналитические длины волн;
коэффициенты уравнений регрессии, позволяющие проводить 

вычисления анализируемых компонентов.
Математическое преобразование спектра и аналитические длины 

волн даны в приложении 2, коэффициенты уравнений рассчитывают 
при градуировке анализатора (см. приложение 1. разд. 2).

Для примера приводим значение аналитических данных при оп­
ределении массовой доли влаги, сырого жира и сырого протеина в 
подсолнечном шроте.

з
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Длина волны дли определения массовой доли

вами сырого жира сырого протеина

1 -  1995 5 -  I7S0 9 -  2195
2 - 0 6 - 0 1 0 - 0
3 -  2190 7 -  I 835 1 1 -  2320
4 - 0 S -  0 1 2 - 0

Ко |ффициенm уравнений для определения массовой доли

В31ГИ сырого жиро сырого протеина

Х,о — и м еет чи сл ен н ое — и м ее т  чи сл ен н ое Ay# — им еет ч и сл ен н ое
диачение зн ачен и е зн ачен ие

ДГ,|% А',> — им ею т числен* 
ны е зн ачен ия

* : .•  *п -  <> -  0

- 0 К уу к и  — им ею т 
чи сл ен н ы е ж ач ем и я

АГ)Ь — им ею т 
чи сл ен н ы е  зн ач ен и я

Значения аналитических длин волн, математическое преобразо­
вание и численные значения коэффициентов уравнения регрессии 
разных продуктов вводят в разные каналы.

Неверно набранное число можно исправить повторным набором 
на цифровой клавиатуре. Если ошибка обнаружена после нажатия 
клавиши *ВХД«, то, продолжая нажимать клавишу «ВХД». можно 
вывести на дисплей число, в котором сделана ошибка и набрать 
правильное значение заново, после чего нажать клавишу «ВХД».

Нажимая клавиши «ВЗР» и «-ВИД* прибор приводят в положение 
режима измерения «АНАЛИЗ* и затем начинают загрузку прибора 
нажатием клавиши «ТЕСТ*. На дисплее появляется сообщение «П- 
:00.00*. означающее информацию о необходимости присвоения ана­
лизируемому образцу порядкового номера. Для этого на цифровой 
клавиатуре набирают цифру 1 и вводят в прибор, нажимая клавишу 
«ВХД». Далее на дисплее появляется сообщение «%*, обозначающее 
запрашиваемое количество анализируемых компонентов.

Поскольку проводят измерение трех компонентов — массовой 
доли влаги, сырого жира и сырого протеина, на цифровой клавиатуре 
набирают цифры 1, 2, 3 и клавишей «ВХД* вводят в микропроцессор 
прибора. При появлении на дисплее сообщения «С», вводят необхо­
димую информацию о количестве спектральных параметров. Для
4



ГО СТ 30131—96

каждого анализируемого компонента жмыхов и шротов вводят 
цифру 12, набирая ее па цифровой клавиатуре и нажимая клавишу 
«ВХД». Последнее означает, что в уравнении для вычисления ком­
понентов имеются два члена. При появлении на дисплее сообщения 
«АНАЛИЗ* приступают к анализу.

Нажимают клавишу «ВХД». выдвигают пробоприемник и поме­
щают в него измерительную кювету с образцом, подготовленным по 
п. 2.2. В это время на дисплее появляется сообщение «СТД КЛ», 
означающее переход прибора на режим внутренней калибровки. 
Когда прозвучит звуковой сигнал и на дисплее появится сообщение 
«ПРОБА», пробоприемник с кюветой задвигают. На дисплее появ­
ляется сообщение «СПЕКТРА» — прибор приступил к анализу об­
разца. Завершение измерения сообщается звуковым сигналом 
прибора и появлением сообщения «Дисплей». Анализ закончен. Ре­
зультаты анализа при необходимости распечатывают, нажав клавишу 
«П РИ НТ». Если в этом нет необходимости (а также в целях экономии 
термочувствительной бумаги), результаты выводят на дисплей: нажи­
мая на цифровой клавиатуре I — получаем результат измерения мас­
совой доли влаги, 2 — сырого жира и 3 — сырого протеина.

После записи всех результатов измерений нажимают клавишу 
«СЛЕД*, выдвигают пробоприемник. на дисплее появится сообще­
ние «СТД.КАЛ*. В это время кювету с образцом поворачивают на 
120 ’ вокруг собственной оси, и после появления на дисплее сообще­
ния «ПРОБА* проводят повторное определение; вторично записыва­
ют результаты измерений. Повторяют такую же операцию тем же 
самым образом в третий раз. После трех измерений анализируемого 
образца в одной кювете проводят параллельные измерения того же 
образца, помещенного в другую кювету.

При повторных измерениях показателей качества продукта с по­
воротом кюветы усредняется погрешность измерений, обусловленная 
неоднородностью помола образца. При двух параллельных измере­
ниях образцов одного и того же продукта определяется погрешность, 
связанная с неоднородностью самого продукта.

3.2.1 Обработка результатов
За окончательный результат измерения принимают среднее ариф­

метическое результатов шести определений, допускаемые расхожде­
ния между которыми при повороте кюветы не должны быть более 
двух последних разрядов измеряемого значения, то есть, если изме­
ряемое значение заканчивается десятыми долями, то различия могут 
быть не более 0.2. При больших значениях расхождений образец 
необходимо снова измельчить и более тщательно перемешать.

s
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Допускаемые расхождения между параллельными измерениями 
при Р =  0,95 одного и того же образца, в процентах, не должны 
превышать:

0,4 — массовой доли жмыха или шрота;
0,4 (0,3) — массовой доли сырого жира жмыха (шрота);
1.0 — массовой доли сырого протеина жмыха или шрота.
Допускаемые расхождения между результатами определений, по­

лученными в разных условиях ( в разных лабораториях), в процентах, 
не должны превышать:

0,8 — массовой доли влаги жмыха или шрота;
0,8 (0,6) — массовой доли сырого жира жмыха (шрота);
2.0 — массовой доли сырого протеина жмыха или шрота.
При расхождениях, больше указанных значений, проводят по­

вторное измерение. В таких случаях за результат измерения прини­
мают среднее арифметическое значение всех проведенных 
изменений. Все результаты выдаются с пересчетом на абсолютно 
сухое вещество.

3.3 П р о в е д е н и е и з м е р е н и й  н а  ф и л ь т ­
р о в ы х  а н а л и з а т о р а х  (QN-1000 и др.)

3.3.1 Градуировка прибора (см. приложение 1, разд. 2)
3.3.2 Проверка работы анализатора
Включают прибор и через 30 мин на цифровой клавиатуре наби­

рают код пользователя. Тестирование прибора проводят в соответст­
вии с паспортом прибора. Для тестирования прибора, градуировки и 
выполнения анализов набирают код 2222. для градуировки и анализа 
набирают код 11И ,а для выполнения только анализов код не наби­
рают. На дисплее появляется главное меню.

Дтя проверки работоспособности анализатора переходят в режим 
«ТЕСТ». В этом режиме могут использоваться несколько проверок: 
проверка уровня шумов, две проверки реперного отражателя, про­
верка диска с интерференционными фильтрами и автоматическое 
проведение 10 измерений оптических параметров керамического эта­
лона. находящегося на пробоприемнике, по результатам которых 
вычисляют значения среднего значения СКО (среднее квадратичес­
кое отклонение). Все проверки проводят в соответствии с паспортом 
прибора.

Используя клавишу ФЗ полученные результаты распечатывают. 
Проверку проводят во всех случаях, когда имеются сомнения в пра­
вильности работы прибора. Результаты проверок представляют ин­
женеру по обслуживанию для принятия необходимых мер.

3.3.3 Проведение измерений 
ь
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Для анализа образца выбирают режим «АНАЛИЗ* нажатием про­
граммируемой клавиши Ф1. В верхней части дисплея появляется 
название продукта и компонентов, на которые в памяти микропро­
цессора заложены градуировочные параметры (делается в процессе 
градуировки: см. приложение I разд. 2). Выбирают перемещением 
курсора необходимый продукт и нажимают клавишу Ф1.

Нажимают клавишу «АНАЛИЗ» и пробопрнемник с помешенной 
в него кюветой с образцом автоматически перемещается в прибор 
для измерения оптических параметров и расчета по градуировочным 
уравнениям регрессии содержания массовой доли влаги, сырого жира 
и сырого протеина.

Время анализа образца составит около 30 с, а затем пробоприем- 
ннк автоматически выдвинется и результаты анализа будут представ­
лены на дисплее. Если принтер был включен, то результаты анализа 
распечатываются на бумажной ленте.

За окончательный результат измерения принимают среднее ариф­
метическое результатов двух определений, допускаемые расхождения 
между которыми не должны превышать, в процентах:

0,4 — массовой доли влаги жмыха или шрога;
0,4 (0,3) — массовой доли жира жмыха (шрота);
1.0 — массовой доли протеина жмыха или шрота.
Допускаемые расхождения между результатами определений, по­

лученными в разных условиях (в разных лабораториях), в процентах, 
не должны превышать:

0,8 — массовой доли влаги жмыха или шрота;
0,8 (0,6) — массовой доли сырого жира жмыха (шрота);
2.0 — массовой доли сырого протеина жмыха или шрота.
3.4 П р о в е д е н и е и з м е р е н и й  н а  а н а л и з а ­

т о р а х  «Н и р с с  и с т  е м» 4250 и 4500 и др. с ПЭВМ 
(с п е р с о н а л ь н о й  ЭВМ)

3.4.1 /1/юверка анализаторов
После прогрева оптических блоков системы в течение 1 ч вклю­

чают компьютер и вводят программу, прилагаемую к прибору и 
позволяющую работать с соответствующим оптическим блоком.

Для проверки правильности работы системы: анализируют кон­
трольный образец, прилагаемый к прибору: выполняют операции, по 
которым работает введенная программа, отвечая на вопросы, появ­
ляющиеся на дисплее, или выбирая соответствующие режимы из 
меню.

При наличии сбоя в работе (на дисплее компьютера появляется 
необходимое сообщение) дают еще прибору прогреться 30 мин и
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снова анализируют контрольный образец. При повторном сбое не­
обходимо вызвать специалиста сервисной службы.

3.4.2 Проведение измерений
При нормальной работе системы на дисплее компьютера должно 

появиться сообщение о наличии в памяти компьютера градуировок 
дтя анализа продуктов и соответствующие этим продуктам коды. 
Рекомендуется дать следующие названия кодов продукта:

Пример:
sunc — подсолнечный жмых: 
sunm — подсолнечный шрот; 
soym — соевый шрот; 
cotc — хлопковый жмых; 
cotin — хлопковый шрот; 
rape — рапсовый жмых; 
гарт — рапсовый шрот; 
mustc — горчичный жмых: 
mustp — горчичный порошок.
В рабочую кювету помещают образец исследуемого продукта, 

подготовленного по 2.2. и вносят в пробоприемник прибора. Снима­
ют спектр образца, выполняя при этом требование программы. После 
съемки спектра на дисплее должен появиться запрос о коде анали­
зируемого продукта.

После набора на клавиатуре символов кода на дисплее должно 
появиться сообщение о значениях определяемых компонентов ана­
лизируемого продукта.

Проводят два параллельных измерения компонентов продукта для 
образцов, помешенных в разные кюветы.

За результат измерения принимают среднее арифметическое из 
двух определений. Допускаемые расхождения между параллельными 
измерениями в одной лаборатории не должны превышать, в про­
центах:

0,4 — массовой доли влаги жмыха или шрота;
0,4 (0,3) — массовой доли сырого жира жмыха (шрота);
1.0 — массовой доли сырого протеина жмыха или шрота. 
Допускаемые расхождения между результатами определений, по­

лученными в разных условиях (в разных лабораториях), не должны 
превышать при измерении, в процентах:

0,8 — массовой доли влаги жмыха или шрота;
0,8 (0.6) — массовой доли сырого жира жмыха (шрота):
2.0 — массовой доли сырого жмыха или шрота.
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ПРИ ЛО Ж Е НИ Е I 
(обязательное)

П РА ВИ ЛА  ГРА Д У И РО В К И  П Р И Б О Р О В

I Г р а в и р о в к а  анализатора «И нфрапил 61>

1.1 П о д г о т о в к а  п р и б о р а
Д л я  традуировки  ан а л и за то р а  * И н ф р ал и д  61» и сп ользую т нс м енее 30 и не более 

SO о б р азц о в  каж д ого  п родук та , для  к оторого  стан дартн ы м  хи м и ч еск и м  методом  
опред ел ен ы  м ассовы е доли  вл аги , сы р о го  ж и ра м с и р о г о  п р о теи н а , охваты ваю щ и е весь 
д и ап азо н  и зм ен ен и й  указан н ы х  к о м п о н ен то в .

Ч ерез 30 м и н  после в к л ю ч ен и я  при бора н аж и м аю т кл ави ш у  «ВИ Д » и ож идаю т 
(п осл е расп еч атки  на бум аге о б о зн ач е н и й  си м в о л о в  п р и б о р а ) п ояв л ен и е  над писи
• Готов к  работе» В это  же врем я н а  ди сп л ее п р и б о р а  появл яется  н ад п и сь  »ДТ». 
об о зн ач аю щ ая  н еоб ходим ость  введен и я даты  работы . Н а и и ф р о в о й  клавиатуре набм 
раю т п ри н ятое и и ф ров ос  об о зн ач е н и е  даты  (н ап р и м ер  05 .07.91) и н аж и м аю т кл ави ш у
• ВХД». Н а дисплее дол ж н а  появи ться  н ад п и сь  «ВВОД».

В реж им е «ВВОД» н аж атием  к н о п к и  «ТЕСТ» вводят в м и кр о п р о ц ессо р  анал и затора 
следую щ ие дан н ы е:

ном ер кан ал а (м ож н о  вы брать лизбой и з  20 к ан ал ов);
м атем атическое п реоб разов ан и е  сп е к тр а  (м атем ати ку ):
ан а л и ти ч еск и е  д л и н ы  в о л н , характерн ы е д л я  исследуем ого  ком п о н ен т а  и продукта 

(для которы х п роводится  градуировка).
Н ев ер н о  н аб ран н ое чи сл о  м о ж н о  и сп р ав и ть  п о вторн ы м  набором  на ц и ф р о в о й  

кл ави атуре. Если о ш и б к а  об н ар у ж ен а  п осле наж атии  к л ав и ш и  -В Х Д », то п родолж аю т 
н аж и м ать  кл ави ш у  -ВХ Д » до тех п о р , п о к а  н а  ди сп л ее не п о яв и тся  ч и сл о , в котором  
сд ел ан а  о ш и б к а , набираю т п рав и л ьн о е  зн ачен и е за н о в о , п осле чего  сн о в а  н аж и м аю т 
кл ав и ш у  »ВХД«.

Н аж и м ая  к л ави ш и  »ВЗР» я  «В И Д », приводят п рибор  в п о л о ж ен и е  р еж и м а измс 
р ен и я  -А Н А Л И З»  и затем  н ач и н аю т затрузку п р и б о р а  н аж ати ем  к л ави ш и  «ТЕСТ». Н а 
д и сп л ее  появл яется  сооб щ ен и е  »Г1-:00.(Х1» — о б о зн ач аю щ ее  и н ф о р м ац и ю  о  необхоли 
м ости  п ри сво ен и я  ан ал и зи руем ом у  образцу  п о ряд к ового  н ом ера . Д ля этого  на цнф ро  
ной клавиатуре н аб и раю т циф ру  «I»  и вводят в п ри б ор , н аж и м ая  кл ави ш у  «ВХД». П ри 
о сущ ествл ен и и  градуировки  не требуется давать  ответ на со о б щ ен и е  п о этом у  этот 
воп рос и ск л ю ч аю т, н аж ав  кл ави ш у  «ВХД» (б ез  н аб о р а  ц и ф р ). П ри  п о яв л ен и и  ид 
дисплее со о б щ ен и я  «С» н аб и р аю т »12> и вводят в м и кр о п р о ц ессо р , наж ав  -ВХ Д ». 
П р и б о р  готов  к  пров ед ен и ю  град уировки .

1.2 П р о  в е д  е н и е г р а д у и р о в к и
П ри  п ояв л ен и и  со о б щ ен и я  «А нализ», н аж атием  к л ави ш и  «ВХД» вы двигаю т про 

б о п р и е м н и к  и п ом еш аю т в него  кю вету  с  о б р азц о м , подготовлен н ы м  п о  2.2. Н а дисплее 
п о яв л яется  со о б щ ен и е  »СТД К А Л », озн ачаю щ ее  переход п ри б о р а  на режизт виугрен  
ней  к али б ровк и . К отла про звучит звуковой си гн ал  и на ди сп л ее п о яв и тся  сооб щ ен и е
• П Р О Б А » , п р а в о п р и е м н и к  с кю ветой  задви гаю т. Н а  дисплее появл яется  сооб щ ен и е  
«С П Е К Т Р А »  — п ри б о р  приступ и л  к  ан а л и зу  образца.

П осл е о к о н ч ан и я  ан а л и за  первого  о б р а т а  (прозвучит звуковой  си гн ал ) н аж и м аю т
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кл ави ш у  «С Л Е Д », вы двигаю т п р о б о п р и см и н к , п ри б о р  п ереходит к  оы п ол н еи и ю  o ne 
рац и и  «С Т Д .К А Л », п о м еш аю т н п р о б о п р и ем н н к  кю вету  со  вторы м  трал уи р о во ч н и м  
образн ом  и п ов торяю т все  сн ачал а .

П осл е о к о н ч ан и я  ан а л и за  каж д ого  об разц а  н аж и м аю т кл ави ш у  «С Л Е Д », чтобы  не 
сб и ть  сч ет  град уировочны х образц ов .

Так проводят п о сл ед овател ьн о  ан а л и з всех град уировочны х обратн ое.
П рав и л ьн о сть  посл едовател ьн ости  в ы п о л н ен и я  ан ал и зов  традуировочны х проб 

и зр ед ка  п роверяю т, наж ав  кл ави ш у  « П Р И Н Т » . Н а  бум аж ной  лен те  и и ф роп ечати  
п о яв и тся  н ад п и сь  • №  пробы  и зн ачен ия »С» (сп ектрал ьн ы е д ан н ы е  п ри б о р а  при 
в ы бран н ы х  ан а л и ти ч еск и х  д л и н а х  волн  для д ан н ого  обратил и д ан н о го  ко м п о н ен та).

П осле о к о н ч ан и я  ан а л и за  посл едн его  град уировоч ного  об разн а  п р о б о п р и ем н н к  с 
кю ветой  не вы двигаю т и з  п ри б ора , н аж и м аю т к л ави ш и  «С Л Е Д ».«В И Д  и В ЗР». 
п ереводя  п ри б о р  в реж им  « К А Л И Б Р -, и переходят к расчету к о зф ф и п и сн то ж Т 'т  
урав н ен и я  ретрессии:

♦ *.>с п * кл с ,л ♦ к/яс 1я,
где Сш  — сп ектр ал ьн ы е д ан н ы е  п р и б о р а  п ри  ан ал и ти ч еск и х  дл и н ах  води;

Ки  — ко эф ф и ц и ен т ы  у р ав н ен и я , о п ред ел яем ы е в процессе  градуировки  п ри боров .
Д л я  в ы бора п рограм м ы  л и н е й н о й  ретресси и  н аб и раю т н а  и и ф роп ой  клавиатуре 

циф ру «1» и вводят в п рибор  н аж атием  к л ави ш и  «ВХД«. П осле появл ен и и  н а  дисплее 
со о б щ ен и я  «КАЛ.1* н аж и м аю т кл ави ш у  «ЗА ГР«. н а  ди сп л ее п о яв л яется  тю дтверждс 
п н е  п р и н яти я  и н ф о р м а ц и и  со о б щ ен и е м  «Н А С Т РО Й *.

Н аж и м аю т клавиш у «ВХД«. п ри  л о м  на дисплее п о яв л яется  и н ф о р м ац и и  о 
количестве и зм ер ен н ы х  о б р азц о в , н ап р и м ер  «К А Л .П -30» , если  п р о ан ал и зи р о ва н о  30 
о б р азц о в ; для  п одтверж дения п р ави л ьн ости  н аж и м аю т кл ави ш у  »ВХД«. Д алее п ри б о р  
со о б щ ает  о  количестве в ы бран н ы х  оп ти ч ески х  п арам етров  д л я  традуи ровки . т.е . 
ск о л ь к о  пар  д л и н  воли  бы л о  введено  в пам ять  ЭВМ  п рибора . В соответстви и  с 
п ри л о ж ен и ем  2 для каж д ого  ко м п о н ен та  вы браны  две пары  длин вол н . Н а ди сп л ее 
п о яв л яет ся  со о б щ ен и е  «К А Л .С -2», нуж но н аж ать  кл ави ш у  »ВХД» и п ри б о р  готов к 
п р и н яти ю  д ан н ы х  х и м и ч еск ого  ан а л и за  традуировочны х образцов .

Ввод дан ны х нач и н аю т с  ком п о н ен т а  п ер в о го  обр азц а . П о р яд о к  введен и я дан ны х 
х и м и ч еск ого  ан а л и за  д олж ен  соответствовать  порядку  п р о ан ал и зи р о ван н ы х  традуир 
в очны х образц ов .

П осл е п одтверж дения того , ч то  для  градуируем ого к о м п о н ен т а  вы бран ы  две пары  
д л и н  волн , н а  дисплее п о яв и тся  со о б щ ен и е  »П РО Б А  01». Д ля пои тверж дения введения 
и н ф о р м ац и и  п о  образцу  N j I н аж и м аю т кл ави ш у  «ВХД». Н а ди сп л ее п ояви тся  сооб 
ш е и и е  •%  ~  00.00*. Па ц и ф ров ой  клавиатуре н аб и р аю т зн ачен и е м ассовой  доли  
первого  ком п о н ен т а  (н ап р и м ер  влаги ) в п ервом  об разц е  и вводят его  в м и кроп роц ессор  
п р и б о р а , н аж и м ая  кл ави ш у  »ВХД».

Н аж им аю т кл ав и ш у  «СЛЕД » и н а  ди сп л ее п о яв л яется  со о б щ ен и е  «П Р О Б А  2». 
М ассовую  долю  первого  к о м п о н ен т а , второго и последую щ их об р азц о в  вводят в 
п ри б о р  аи ал о ти ч н о  первому о б разц у .

П осле ввода зн ач ен и й  п ер в о го  ко м п о н ен т а  для  посл едн его  (30 -го ) об разц а  на 
ди сп л ее п о яв л яется  со о б щ ен и е  « П Р И Н Т » . Н аж и м ая  кл ави ш у  «С Л Е Д », м о ж н о  прове 
р и ть  п рав и л ьн ость  введен и я зн ач ен и й  первого  ком п о н ен т а . Д ля расп еч атки  введенны х 
д ан н ы х  н аж и м аю т кл ав и ш у  «П Р И Н Т » . Если в этом нет н еоб ходи м ости , н аж и м аю т 
кл ави ш у  «ВХД« и п ри б о р  п ереходит к вы ч ислени ю  к о зф ф и ц и ен т о в  р егресси и . П ри 
этом  на д и сп л ее  п о яв л яется  со о б щ ен и е  «Л И Н .Р Е Г .» .
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П осле п р о веден и я  вы ч и сл ен и я  на ди сп л ее п о яв и тся  со о б щ ен и е  .П Р И Н Т » , и в эго 
врем я  все результаты  градуировки  а в ю м а 1 нч сски  вы водятся  на Печать: 
•к о эф .л н н .р ег .»  — зн ачен и е к о э ф ф и ц и ен т о в  в у р ав н ен и и  р егресси и  А'о- А( и А'.); 
«степень кали бр .»  — разн о сть  меж ду м ак си м ал ьн ы м  и м и н и м ал ьн ы м  зн ач ен и ям и  мас­

совы х долей  и ссл ед у ем о ю  к о м п о н ен т а , дел ен н ая  на удвоенное 
ж а л е н и е  ср е д н его  к в ад р а ти ч еск о ю  о тк л о н ен и я , вы раж енная 
а * ;

«станд.ош ибка» — зн ач ен и е , ко с вен н о  отраж аю щ ее  п о гр еш н о сть  град уировки ,
•к о эф .к о р .»  — к о э ф ф и ц и е н т  К орреляции меж ду д ан н ы м и  х и м и ч еск о го  ан ал и за

н резул ьтатам и , п ол учен н ы м и  на п ри б о р е  для град уировочны х 
обр азц о в , его  зн ачен ие д ол ж н о  б ы ть  не м ен ее 0 .8. П ри  м еньш ем  
тначении нет  ко р р ел я ц и и  между д ан н ы м и  п ри б о р а  и д ан н ы м и  
стан дартн ы х  м етодов. В этом случае пред лагаем ое урав н ен и е  нс 
м ож ет бы ть  и сп ол ьзован о ;

• КАЛ *¥ роли.» — 1-й стол бец  — п оряд к овы й  н о м ер  о б р азц а ;
2 -  й стол бец  — зн ачен ие м ассовой  доли  к о м п о н ен т а , оп ред ел ен  
иое п р и б ором ;
3 - й столбец  — зн ач ен и е  р азн остей  результатов , рассчитанны х 
при бором  и полученны х стан дартн ы м  хи м и ч еск и м  м ет о д о й .

Если зн ачен и е р азн ости  превы ш ает зн ачен ие удвоен н ой  «стандартной  ош и б ки » , 
рядом  с н о м ером  п еч атается  звездочка . В дал ьн ей ш ем  эти зн ач ен и я  п ри б о р  долж ен  
ск о р р ек ти р о вать . Н а ди сп л ее д о л ж н о  появи ться  со о б щ ен и е  «УДАЛ». Чтобы  удалить 
к а к о е -л и б о  зн ач ен и е  и ск о р р ек ти р о вать  е го . набираю т на ц и ф ров ой  клавиатуре н о м ер  
удаляем ого  об разн а  и н аж и м аю т кл ав и ш у  »ВХД». Расчет будет проведен  зан ово  и 
зн ачен и е к о э ф ф и ц и е н т  корреляц и и  п о в ы си тся , а  стан дартн ая  о ш и б к а  — ум ен ьш и тся . 
Р еком ен дуется  удалять  зн ач ен и я  не более трех образц ов .

Д л я  расчета к о зф ф и и н еи т о в  у равн ен и й  р егр е сси и , которы е будут и сп о л ьзо ван ы  
для и зм ерен и я  и вы числени я второго и гр еть ею  ко м п о н ен то в  продук та , повторяю т 
о п и сан н ую  процедуру тапово.

П ол учен н ы е при  градуировке по каж дом у ком п о н ен ту  д ан н о го  продукта зн ачен и я  
ко эф ф и ц и ен т о в  у равн ен и й  р егр есси и  сводят в таблицу и затем  вводят в м икропроцес­
с о р  ан ал и затора .

Д л я  проверки  п рав и л ьн о сти  расчетн ы х  к о э ф ф и ц и е н т о в  проводят ан а л и з  рял а 
град уировочны х а б р а зи о в  < 1 0 -  IS) или других О бразц ов  д а н н о ю  продукта с и звестн ы м и  
м ассовы м и  д ол ям и  о п ред ел яем ы х  ко м п о н ен т о в . П ри н ал и чи и  си стем ати ч еско го  раз 
л и ч и я  меж ду д ан н ы м и  стандартны х хим ических  м етодов и результатам и , п одуч енны м и 
на п р и б о р е , проводят корректи ровку  д ан н ы х , у м ен ьш ая  и ли  увеличи вая на соотвею т 
вую ш ее зн ачен ие св об од н ы й  члсиА 'д в у равн ен и и  р егресси и  <1.2).

П ри м ер : С тан д артн ы й  метод П рибор
С од ерж ан и е  с ы р о ю  ж и ра 1.4 1,3

в ш роте. %  1.S 1.3
2.6 2.S
1.8 1.9
1.2 1.1
1.9 1.9
2.2 2.1
I.S 1.7

Р азн о сть  t 0 ,1  S .  т.е . св об од н ы й  член  в соответству ­
ю щ ем  у равн ен и и  р егресси и  у в ел и чи ваю т на 0 .1.
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Градуировку ан а л и за то р а  • М нф рапид  61 • про поляг для  каж д ого  продукта.
Вес лдм м ис для и зм ер ен и я  н в ы ч и сл ен и я  м ассовы х  дол ей  определяем ы х по канате 

л е й  дли ратны х п родуктов  вподя! в ратны е ка н ал ы  м и кр о п р о ц есс о р а  при бора .
А н ал и ти чески е дл и н ы  вол и  и п реоб разов ан и е  сп ектр о в , п ри в ед ен н ы е в при.тоже 

н и и  2. могут бы ть  и сп ол ьзован ы  д л я  всех  ан а л и за то р о в  -Ц и ф р а  пн л 61». Все ти пы  
ур ав н ен и й , при веден н ы е в згой  таб л и ц е . Даю т возм ож н ость  получи ть  к о э ф ф и ц и ен т  
ко р р ел я ц и и  равн ы м  0 .S —0.9S. К о эф ф и ц и ен ты  ур ав н ен и й  регрессии  дол ж н ы  бы ть 
рассч и тан ы  д л я  каж д ого  п р и б о р а  инди ви дуальна.

2 Градуировка фильтровых анализаторов (типа »Q N -I000» и др .)

Градуировку ан ал и зато р а  проводит за вод -и зготови тел ь .
К аж ды й п ользователь  им еет в озм ож н ость  корр екти р о вать  ко эф ф и ц и ен т ы  градуи 

ровочм ы х у р ав н ен и й , и сп ол ьзуя  програм м у « Н акл он /сдвн г» . Д л я  пров ед ен и я  зтой 
ко р р екти р о вки  необ ходи м о  им еть 10—30 об р азц о в  с  известн ы м  содерж ан и ем  влаги , 
сы рого  ж ира и сы р о го  п р о теи н а , о п ред ел ен н ы х  х и м и ч еск и м и  стан дартн ы м и  м етодам и .

И спользуя реж им  •И Д Е Н Т И Ф И К А Т О Р  П РО Б Ы  •. в ы б ран н ы й  д л я  к орректи ровки  
о б р азц о в , п ри сваи ваю т о п р ед ел ен н ы е и д ен ти ф и к аторы  д л я  и ск л ю ч ен и я  в озм ож ности  
работы  с  другим и и робам  и.

И з р еж и м а •ГР А Д У И Р О В К А » главного  м ен ю  переходят к реж и м у  ск ан и р о в ан и я  
и устанавливаю т •М Н О Г О Т О Ч Е Ч Н Ы Й » , что  о зн ач ае т , что  во  врем я изм ерени я 
оп ти ч ески х  п ар ам етр о в  ф о то  д атч и к и  будут в ращ аться  вокрут п робы .

У станавливаю т тип р асч ета  -Ф И Л Ь Т Р Ы » , о зн ач аю щ и й , ч то  оп ти ч ески е  п арам етры  
будут изм еряться  н а  дл и н ах  вол н , соответствую щ и х ф и л ьтр ам , дли  которы х введены  
нен улевы е к о н стан ты  (о б ы ч н о  и сп ользую тся зн ач ен и я , равн ы е 1.000).

И ззтеряю т на при боре 10—30 об р ази о в  е и звестн ы м  сод ерж ан и ем  вл аги , сы рого  
ж и р а  и сы р о го  п р о теи н а . И сп ол ьзуя  реж им  «Р Е Д А К Т И Р О В А Н И Я » , в во зят  зн ачен и я  
хим и ч еск и х  ан ал и зов  для каж д ого  образца.

И сп ол ьзуя  протрам м у « Н ак л о н /сд в и г» , проводят к о р р е к т н о  к о э ф ф и ц и ен т о в  гра 
аун роп очн ого  урав н ен и я . П роводят эту оп ерац и ю  н ес к о л ь к о  р аз до  тех п о р . пока 
зн ачен и е С К О  н е  будет им еть м и н и м ал ьн о е  значение.

П о д п рограм м а «П ечать» п озвол яет  р асп ечатать  зн ач ен и я  результатов ан а л и за  в 
бл и ж н ей  И К -о б л аст и , д ан н ы е  хим и ч еск и х  о п р ед ел ен и й  и разн о сть  меж ду н и м и , а 
такж е С К О . к о эф ф и ц и ен т  ко р р ел я ц и и  и зн ач ен и я  ко эф ф и ц и ен т о в  градуировочного  
урав н ен и я .

3 Градуировка анализаторов -нирссистем 4250 и 4500» и др. с П ЭВМ

П роведение традуировки  л пали  заторов  с  П Э В М  о сущ ествл яется  к ом п етен тн ы м и  
о р ган и за ц и ям и  или о р ган и за ц и ям и  — р азраб отч и кам и  д а н н о го  стандарта .

Н аличи е П Э В М  п озволяет п од уч ен н ы е в этих о р ган и за ц и ях  традуировки  нрибо 
ров . г.е. ан а л и ти ч еск и е  дл и н ы  п о л и , п р ео б р азо в ан и я  сп ектр о в , урав н ен и я  регрессии , 
св язы в аю щ и е хи м и ч еск и е и сп е к тр а л ьн ы е д ан н ы е , с  в ы ч и сл ен н ы м и  к о эф ф и ц и ен там и  
п ер ен о си ть  с одн ого  при бора н а  другой  с  п ом ощ ью  гибких ди ско » . Н еобходизто только  
п о м н и ть , что  традуировки  дей ствительн ы  дли  од н о й  м одели  при бора .

Д л я  традуировки  ан а л и за то р о в  с П Э В М  реком ен дуется  и сп ол ьзовать  не м енее S0 
об р ази о в  каж дого продукта. М акси м ал ьн о е  чи сл о  традуировочиы х об р азц о в  п рак ти  
ч е ск и  ие орган и ч ен о .

Если п ользователь  сч и тает  в озм ож н ы м  п роводи ть  1р ад у и р о вку  сам о сто ятел ьн о , 
при н али чии  сп ец и ал и сто в  соответствую щ ей  к в ал и ф и к ац и и , то  это  в ы п олн яю т следу­
ю щ и м  образом .

С ним аю т сп ектры  всех традуировочиы х о б р азц о в  исследуем ого  продукта. П ри  этом

12
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вн и м ател ьн о  сл едят та тем , чтобы  все c n c K tp u  о став ал и сь  в п ам яти  ком пью тера 
си стем ы . Н абор  сн яты х  сп е к тр о в  состав л яет  сп ектр ал ьн ы й  ф ай л , котором у  необ ходим о 
п р и с во и ть  к а к о е -т о  и м я  (н ап р и м ер  о б о зн ач и ть  п ервы м и  буквам и н азв ан и я  анализы  
русм ого  продукта п а л а т и н с к о м  язы к е).

П осле съем ки  сп ектра  посл едн его  град уи ровоч н ого  об разц а  п р о в ер яю т, все ли 
сп ектр ы  остал и сь  в п ам яти  ко м п ь ю тер а , и л аю т ком ан ду  о  переходе к загрузке д ан н ы х  
х и м и ч еск ого  а н а л и за . В водят дан н ы е хи м и ч еск о го  ан а л и за  для  всех пок азател ей , стрп» 
сл едя  за те м . чтобы  дан н ы е хим ич еского  ан а л и за  об разн а  соответствовал и  сн ятом у  
спектру .

С о в о ку п н о сть  сп ектр ал ьн ы х  и хим и ч еск и х  д ан н ы х  со с тав л яет  град уировоч ны й  
ф ай л , котором у об ы ч н о  п ри сваи ваю т такое же и м я , как  сп ектрал ьн ом у . П роверяю т 
(по  соответствую щ ей  п р ограм м е) п рав и л ьн ость  ввода дан ны х х и м и ч еск ого  анализа . 
П ри  н еоб ходим ости  в н о сят  и сп равл ен и я .

П осле введен и я  и проверки  всех  д ан н ы х  даю т ком ан ду  о переходе к програм м е 
обр аб о тки  Д анны х — програм м е градуировки . П ри атом происходит вы бор  аи ал и ти  
чески х  д л и н  в о л к  и п р ео б р азо в ан и я  сп е к тр а , со ставл ен и е урав н ен и я  р егресси и  и 
вы ч ислени е е ю  к о э ф ф и ц и ен т о в . П ри  н еоб ходим ости  вы водят все пол учен н ы е урлвне 
мня п а  печать.

П одучен н ы е урав н ен и я  вводят я ф ай л , сод ерж ащ и й  традуировочны е уравн ен и я 
р егр е сси и , исп ол ьзуя п р ограм м н ое о б есп еч ен и е  си стем ы , и присваиваю т каж дому 
н родукгу  свои  необ ходи м ы е о б о зн ач е н и я .

П осле э т о ю  переходят в протрам м у ан а л и за  и на ряде град уировочны х или других 
об р азц о в  с известн ы м  содерж ан и ем  оп ред еляем ы х п ок азател ей  проверяю т результат 
град уи ровк и . П ри о б н ар у ж ен и и  си с тем а ти ч еск о ю  разл и ч и я  м еж ду д ан н ы м и  химичес­
кого  ди али за  и д а н н ы м и  при бора проводят кор р екти р о вку  св об од н ого  ч л ен а  урав н ен и я  
репрессии  ан а л о ги ч н о  п ровелен ию  к орректи ровки  при  град уировке ан ал и затора  «И в  
ф р аи и д  61». исп ользуя соответствую щ ее п р о гр ам м н о е  о б есп еч ен и е  ан ал и  затора.
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ПРИ ЛО Ж Е НИ Е 3 
(обязательное)

Д И А П А ЗО Н Ы  И З М Е Н Е Н И Й  И З М Е Р Я Е М Ы Х  П О КА ЗА ТЕЛ ЕЙ

HaHuciioBjuitc Дилла юны ти сн ен и й  намеряемых аахаытелей. %

o p o j j m
Влажность Сирой жир Сырой npOtCHII

Ж мы х 4 ,0 —9.0 5 ,0 - 2 5 .0 3 0 - 5 0 .0

Ш рот 5 .0 - 1 3 .0 I.O -S .O 3 0 -5 0 .0
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ИНФОРМАЦИОННЫЕ ДАННЫЕ 

ССЫЛОЧНЫЕ НОРМАТИВНО-ТЕХНИЧЕСКИЕ ДОКУМЕНТЫ

Обошачсмкс НТД, 
ил который «ими с о м ы Номер p iu e . i l .  пункт*
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