ГОСТ ISO 20752—202_ 
(проект RU, первая редакция)
ГОСТ ISO 20752—202_
(проект RU, первая редакция)
ГОСТ ISO 20752—202_
 (проект RU, первая редакция)
	ЕВРАЗИЙСКИЙ СОВЕТ ПО СТАНДАРТИЗАЦИИ, МЕТРОЛОГИИ И СЕРТИФИКАЦИИ
(ЕАСС)
EURO-ASIAN COUNCIL FOR STANDARDIZATION, METROLOGY AND CERTIFICATION
(EASC)

	[image: ]
	МЕЖГОСУДАРСТВЕННЫЙ СТАНДАРТ
	ГОСТ
ISO 20752—202_
(проект RU, первая редакция)





ПРОБКИ КОРКОВЫЕ
Определение выделяемого 2,4,6 трихлоранизола (ТХА)

(ISO 20752:2023, Cork stoppers. Determination of releasable 2,4,6-trichloroanisol (TCA), IDT)




Настоящий проект стандарта не подлежит применению до его принятия










Минск
Евразийский совет по стандартизации, метрологии и сертификации
2028

Предисловие
Евразийский совет по стандартизации, метрологии и сертификации (ЕАСС) представляет собой региональное объединение национальных органов по стандартизации государств, входящих в Содружество Независимых Государств. В дальнейшем возможно вступление в ЕАСС национальных органов по стандартизации других государств.
Цели, основные принципы и общие правила проведения работ по межгосударственной стандартизации установлены ГОСТ 1.0 «Межгосударственная система стандартизации. Основные положения» и ГОСТ 1.2 «Межгосударственная система стандартизации. Стандарты межгосударственные, правила и рекомендации по межгосударственной стандартизации. Правила разработки, принятия, обновления и отмены»
Сведения о стандарте
1 ПОДГОТОВЛЕН Федеральным государственным бюджетным учреждением «Российский институт стандартизации» (ФГБУ «Институт стандартизации») на основе собственного перевода на русский язык англоязычной версии указанного в пункте 4 стандарта

2 ВНЕСЕН Федеральным агентством по техническому регулированию и метрологии

3 ПРИНЯТ Евразийским советом по стандартизации, метрологии и сертификации (протокол от   27 сентября 2013 г. №                  )
За принятие проголосовали:
	Краткое наименование страны по
МК (ИСО 3166) 004–97
	Код страны по
МК (ИСО 3166) 004–97
	Сокращенное наименование национального органа по стандартизации

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	




4 Настоящий стандарт идентичен международному стандарту 
ISO 20752:2023 «Пробки корковые. Определение выделяемого 2, 4, 6-трихлоранизола (TCA)» («Cork stoppers. Determination of releasable 2,4,6-trichloroanisol (TCA)», IDT).
Международный стандарт разработан техническим комитетом ISO/TC 87 «Пробка» Международной организации по стандартизации (ISO).
При применении настоящего стандарта рекомендуется использовать вместо ссылочных международных стандартов соответствующие им межгосударственные стандарты, сведения о которых приведены в дополнительном приложении ДА.

5 ВВЕДЕН ВПЕРВЫЕ

6 Некоторые элементы данного стандарта могут быть предметом патентных прав. Международная организация по стандартизации (ISO) не несет ответственность за идентификацию таких прав частично или полностью


Информация о введении в действие (прекращении действия) настоящего стандарта и изменений к нему на территории указанных выше государств публикуется в указателях национальных стандартов, издаваемых в этих государствах, а также в сети Интернет на сайтах соответствующих национальных органов по стандартизации.
В случае пересмотра, изменения или отмены настоящего стандарта соответствующая информация будет опубликована на официальном интернет-сайте Межгосударственного совета по стандартизации, метрологии и сертификации в каталоге «Межгосударственные стандарты»



Исключительное право официального опубликования настоящего стандарта на территории указанных выше государств принадлежит национальным органам по стандартизации этих государств 1
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МЕЖГОСУДАРСТВЕННЫЙ СТАНДАРТ
	ПРОБКИ КОРКОВЫЕ
Определение выделяемого 2,4,6 трихлоранизола (ТХА)
Cork stoppers. Determination of releasable 2,4,6-trichloroanisol (TCA)


Дата введения — 202    4—0   7—0  1
1 Область применения
Настоящий стандарт устанавливает метод определения выделяемого 2,4,6 трихлоранизола (ТХА) из всех типов корковых пробок и их составляющих.
2 Нормативные ссылки
В настоящем стандарте использованы нормативные ссылки на следующие международные стандарты [для датированных ссылок применяют только указанное издание ссылочного стандарта, для недатированных — последнее издание (включая все изменения к нему)]:
ISO 633, Cork — Vocabulary (Корковая пробка. Словарь терминов)
ISO 17727, Cork — Cork stoppers for still wine — Sampling plan for the quality control of cork stoppers (Кора пробковая. Корковые пробки для тихих вин. План выборочного контроля качества корковых пробок)
3 Термины и определения
В настоящем стандарте применены следующие термины с соответствующими определениями.
ИСО и МЭК поддерживают терминологические базы данных, используемые в целях стандартизации, по следующим адресам:
- платформа онлайн-просмотра ИСО: доступна по адресу https://www.iso.org/obp;
- Электропедия МЭК: доступна по адресу https://www.electropedia.org/.
3.1 имитатор (simulator): Раствор, предназначенный для имитации вина.
3.2 внутренний стандарт (internal standard): Соединение известной концентрации, добавляемое к образцу для облегчения качественной идентификации и/или количественного определения компонентов образца.
4 Обозначения и сокращения
- ПДМС – полидиметилсилоксан;
- ГХ-ДЭЗ – газовая хроматография/детектор электронного захвата;
- ГХ-МС – газовая хроматография/масс-спектрометрия;
- ТФМЭ – твердофазная микроэкстракция;
- ТХА – 2,4,6-трихлоранизол.
5 Сущность метода
Определение выделяемого ТХА из корковых пробок, предварительно подвергнутых мацерации (вымачиванию) в имитаторе вина, с использованием твердофазной микроэкстракции с последующим обнаружением и количественным определением этого соединения методом ГХ-МС или ГХ-ДЭЗ.
6 Условия испытания
Испытание проводят в условиях, не содержащих посторонних запахов, при температуре окружающей среды (21 ± 4) ºC.
7 Реактивы
Используют реактивы только признанного аналитического качества.
[bookmark: Section_sec_7.1]7.1 Водно-спиртовой раствор, 12 % (по объему) (имитатора вина), предварительно проанализированный.
[bookmark: Section_sec_7.2]7.2 Этанол, чистота которого не менее 95 % (по объему).
[bookmark: Section_sec_7.3]7.3 Чистая деионизованная вода, фильтрованная вода III типа или более высокого качества.
[bookmark: Section_sec_7.4]7.4 Хлорид натрия (NaCl) высокой чистоты.
[bookmark: Section_sec_7.5]7.5 Внутренний стандарт для ГХ-МС анализа, 2,4,6-трихлоранизол (TХA)-d5 чистотой 98 % (по объему) или 2,3,6-трихлоранизол чистотой 99 % (по объему).
[bookmark: Section_sec_7.6]7.6 Внутренний стандарт для метода ГХ-ДЭЗ анализа, 2,6-диброманизол чистотой 99 % (по объему) или 2,3,6-трихлоранизол чистотой 99 % (по объему).

8 Оборудование
Используют обычное лабораторное оборудование, в том числе следующее:
[bookmark: Section_sec_8.1]8.1 Весы, с дискретностью не менее 0,1 мг.
[bookmark: Section_sec_8.2]8.2 Стеклянные колбы для мацерации с пробкой из стекла, металла или любого другого материала, не поглощающего ТХА, вместимостью, соответствующей размеру образца.
[bookmark: Section_sec_8.3]8.3 Стеклянные колбы (флаконы), вместимостью не менее 10 мл (раствор должен занимать не менее 50 % вместимости флакона) с перегородкой и подходящей пробкой, пригодной для ТФМЭ.
[bookmark: Section_sec_8.4]8.4 Волокно ТФМЭ.
Пример – 100 мкм ПДМС.
[bookmark: Section_sec_8.5]8.5 Источник нагревания для флакона (8.3), отрегулированный на температуру в диапазоне от 30 °C до 50 °C.
[bookmark: Section_sec_8.6]8.6 Автоматическая система перемешивания для ТФМЭ.
[bookmark: Section_sec_8.7]8.7 Подходящий газ для газовой хроматографии.
[bookmark: Section_sec_8.8]8.8 Газовый хроматограф с масс-спектрометрическим детектором (МС), или детектором электронного захвата (ДЭЗ).
[bookmark: Section_sec_8.9]8.9 Капиллярная колонка из плавленого кварца с низкой полярностью.
Пример – Длина 30 м, внутренний диаметр 0,25 мм, толщина пленки 0,25 мкм; стационарная фаза: сополимер из 5 % дифенила и 95 % диметилполисилоксана.
9 Отбор образцов для испытания
Размер выборки, подлежащей испытанию, в соответствии ISO 17727 или соглашению между заказчиком и поставщиком.
10 Проведение испытания
10.1 Градуировка
Набор градуировочных растворов ТХА получают добавлением известных концентраций аналита в имитатор вина. Можно использовать стандартные растворы концентрацией от 0,5 нг/л до 50 нг/л.
Полученную градуировочную кривую следует оценивать регулярно, а также в случае, когда фиксируется значительное изменение результатов ГХ-МС или ГХ-ДЭЗ.
10.2 Подготовка образцов
Образцы мацерируют в течение (24 ± 2) ч при комнатной температуре (в соответствии с разделом 6), используя достаточное количество имитатора вина, чтобы вся контактную поверхность образца была полностью погружена в него, а затем анализируют мацерат (см. таблицу 1).
Таблица 1 – Размер выборки. Примеры для каждого типа образца
	Тип образца
	Количество
	Объем колбы

	Полностью вставляемые натуральные, кольматированные, агломерированные, микроагломерированные корковые пробки и корпуса пробок
	20 (45 × 24) корковые пробки/корпуса
	1 000 мл

	
	50 (45 × 24) корковые пробки/корпуса
	2 000 мл

	Гранулированная пробка
	40 г
	2 000 мл

	Т-образные пробки с корпусами из натуральной пробковой коры, и агломерированной пробки a
	20 (27 × 20) корпуса пробки
	500 мл

	
	60 (27 × 20) корпуса пробки
	1 000 мл

	Корковые диски
	20 корковых дисков
	500 мл

	a Для Т-образных пробок перед мацерацией срезают фланец. В то же время рекомендуется проводить испытание до капсулирования.



Для частично вставляемых корковых пробок для игристых вин погружают пробки на глубину 22 мм в имитатор вина (что соответствует высоте двух дисков диаметром 6 мм + 1 см агломерированного корпуса пробки), не разрезая пробки.
Количество используемых пробок/дисков должно обеспечивать правильное соотношение между калибром/открытой поверхностью. Во всех остальных случаях необходимо удостовериться в правильном соотношении калибра и открытой поверхности.
10.3 Твердофазная микроэкстракция (ТФМЭ)
10.3.1 Анализируемая проба
Для повышения эффективности экстракции и последующей чувствительности метода для насыщения раствора следует добавить приблизительно 3 г хлорида натрия (7.4). После чего сразу добавляют 50 мкл раствора внутреннего стандарта с концентрацией 2,0 мкг/л (см. 3.2), затем стеклянную колбу (флакон) (8.3) закрывают перфорированной металлической пробкой, снабженной вкладышем, покрытым силиконом/политетрафторэтиленом.
Объем исследуемого раствора должен составлять не более 50% от объема флакона (8.3). 
Пример 1 – Для флакона (8.3) вместимостью 20 мл отбирают 10 мл, таким образом, чтобы волокна не соприкасалось с жидкостью.
Добавляют раствор внутреннего стандарта, 12 % по объему смеси этанол/вода, к анализируемой пробе в флаконе (8.3), таким образом, чтобы содержание этанола и общий объем жидкости значительно не изменились.
Пример 2 – 100 мкл раствора внутреннего стандарта на 10 мл общего объема жидкости.
Концентрация раствора внутреннего стандарта должна находится в середине диапазона градуировочной кривой максимально близко к технической документации.
10.3.2 Адсорбция
Регулируют время и температуру в свободном пространстве в соответствии с используемым волокном.
Пример – Волокно ПДМС 100 мкм, 15 мин в свободном пространстве над жидкостью, перемешивание при температуре 35 °C ± 2 °C.
10.4 Газовая хроматография (ГХ)
10.4.1 Десорбция
Ввод пробы без деления потока, от 1 мин до 2 мин при температуре 250 °C. Между двумя экстракциями волокно необходимо кондиционировать/очищать.
10.4.2 Хроматографический анализ
Степень разрешения и время, необходимое для хроматографического разделения, должны быть оптимизированы с помощью температурной программы.
Таблица 2 – Пример температурной программы
	Температура
	Время
	Приращение

	50 °C
	2 мин
	—

	От 50 °C до 150 °C
	—
	9 °C/мин

	150 °C
	0,5 мин
	—

	От 150 °C до 260 °C
	—
	20 °C/мин

	260 °C
	5 мин
	—




10.5 Детектирование
10.5.1 Детектирование с помощью МС
Детектирование в режиме мониторинга выбранных ионов (SIM) или в режиме МС/МС с обнаружением трех ионов и количественным определением наиболее распространенного иона.
Ниже приведены ионы:
Таблица 3 – Ионы для МС
	Соединение
	Ион-квантификатор
(отношения массы иона к его заряду)
	Ион‑квалификатор (отношения массы иона к его заряду)

	2,4,6-TХA d5
	215
	199
	215
	217

	2,4,6-TХA
	195
	195
	210
	212

	2,3,6-TХA
	212
	195
	210
	212



Таблица 4 – Ионы для МС/МС
	Соединение
	Ион-прекурсор (предшественник)
(отношения массы иона к его заряду)
	Ион-продукт
(дочерний ион)
(отношения массы иона к его заряду)

	2,4,6-TХA d5
	217
	199
	171

	2,4,6-TХA
	212
	197
	169



10.5.2 Определение с помощью детектора электронного захвата (ДЭЗ)
Идентифицируют пики, соответствующие анализирующему веществу и внутреннему стандарту путем сравнения по хроматограмме времени удержания в образце со временем удержания в пике стандарта.
10.6 Холостой опыт
Проводят параллельное испытание, не используя образцы, указанные в 10.2.
11 Обработка результатов
Результаты выражают в нанограммах на литр и округляют с точностью до 0,5. В случае, когда выявлена погрешность измерения, результаты округляют с точностью до 0,1 нг/л.
12 Протокол испытания
Протокол испытания должен содержать следующую информацию:
a) количество и тип образцов, а также вместимость используемой для мацерации колбы;
b) ссылку на настоящий стандарт;
c) данные, необходимые для полной идентификации испытуемого образца;
d) использованный внутренний стандарт;
e) концентрацию выделяемого 2,4,6-TХA, в нанограммах на литр;
f) погрешность измерения, если полученные результаты округляют с точностью до 0,1 нг/л;
g) предел обнаружения и предел количественного определения;
h) любые отклонения, которые могли повлиять на результаты, отмеченные в ходе испытания;
i) все необязательные операции или операции, не установленные в настоящем стандарте.




Приложение ДА
(справочное)
Сведения о соответствии ссылочных международных стандартов 
межгосударственным стандартам

Таблица ДА.1
	Обозначение ссылочного международного стандарта
	Степень
соответствия
	Обозначение и наименование соответствующего межгосударственного стандарта

	ISO 633
	IDT
	ГОСТ ISO 663―2021 «Кора пробковая. Термины и определения»

	ISO 17727
	IDT
	ГОСТ ISO 17727–2017 «Кора пробковая. Корковые пробки для тихих вин. План выборочного контроля качества корковых пробок»

	Примечание ― В настоящей таблице использовано следующее условное обозначение степени соответствия стандартов:
- IDT ― идентичный стандарт.
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