	ЕВРАЗИЙСКИЙ СОВЕТ ПО СТАНДАРТИЗАЦИИ, МЕТРОЛОГИИ И СЕРТИФИКАЦИИ
(ЕАСС)

EURO–ASIAN COUNCIL FOR STANDARDIZATION, METROLOGY AND CERTIFICATION
(EASC)

	[image: Изображение выглядит как логотип, Шрифт, графическая вставка, символ

Содержимое, созданное искусственным интеллектом, может быть неверным.]
	
МЕЖГОСУДАРСТВЕННЫЙ
СТАНДАРТ
	ГОСТ 
ISO 24363–
(проект, RU, 
первая редакция)






МАСЛА РАСТИТЕЛЬНЫЕ
Определение метиловых эфиров жирных кислот 
(цис- и транс-) и сквалена методом газовой хроматографии 
(ISO 24363:2023 Determination of fatty acid methyl esters (cis and trans) and squalene in olive oil and other vegetable oils by gas chromatography, IDT)

Настоящий проект стандарта не подлежит применению до его принятия




Минск
Евразийский совет по стандартизации, метрологии и сертификации
202


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 Обществом с ограниченной ответственностью «Амарант Технология» на основе собственного перевода на русский язык англоязычной версии стандарта, указанного в пункте 4

2 ВНЕСЕН Межгосударственным техническим комитетом по стандартизации       МТК 238 «Масла растительные и продукты их переработки» 

3 ПРИНЯТ Евразийским советом по стандартизации, метрологии и сертификации (протокол от                     202 г. №                )









За принятие проголосовали:
	Краткое наименование страны по МК
(ИСО 3166) 004–97
	Код страны по      МК (ИСО 3166) 004–97
	Сокращенное наименование
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4 Настоящий стандарт идентичен международному стандарту ISO 24363:2023 «Определение метиловых эфиров жирных кислот (цис и транс) и сквалена в оливковом масле и других растительных маслах методом газовой хроматографии» («Determination of fatty acid methyl esters (cis and trans) and squalene in olive oil and other vegetable oils by gas chromatography», IDT). 
Международный стандарт разработан Подкомитетом SC 11 «Животные и растительные жиры и масла» Технического комитета ISO/TC 34 «Пищевые продукты» Международной организации по стандартизации (ISO).
Наименование настоящего стандарта изменено относительно наименования указанного международного стандарта для приведения в соответствие с ГОСТ 1.5 (подраздел 3.6).
При применении настоящего стандарта рекомендуется использовать вместо ссылочного международного стандарта соответствующий ему межгосударственный стандарт, сведения о котором приведены в дополнительном приложении ДА

5	ВВЕДЕН ВПЕРВЫЕ

6	Некоторые элементы настоящего стандарта могут быть объектом патентных прав. Международная организация по стандартизации (ISO) не несет ответственность за идентификацию какого-либо или всех патентных прав



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 органах по стандартизации.
В случае пересмотра, изменения или отмены настоящего стандарта соответствующая информация также 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
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	МЕЖГОСУДАРСТВЕННЫЙ СТАНДАРТ

	
МАСЛА РАСТИТЕЛЬНЫЕ
Определение метиловых эфиров жирных кислот (цис- и транс-) и сквалена методом газовой хроматографии 
Determination of fatty acid methyl esters (cis and trans) and squalene in olive oil and other vegetable oils by gas chromatography 


Дата введения – 
[bookmark: _Toc24818]
1 Область применения 

Настоящий стандарт устанавливает порядок определения метиловых эфиров жирных кислот FAME и сквалена в оливковом масле и других растительных маслах методом газовой хроматографии (ГХ).
Настоящий стандарт распространяется на определение FAME от C12 до C24, включая насыщенные, цис- и транс-мононенасыщенные, цис- и                                                транс-полиненасыщенные FAME и сквален.

2 Нормативные ссылки

В настоящем стандарте использована нормативная ссылка на следующий стандарт [для датированной ссылки применяют только указанное издание ссылочного стандарта, для недатированной – последнее издание (включая все изменения)]:
ISO 661, Animal and vegetable fats and oils – Preparation of test sample (Жиры и масла животные и растительные. Приготовление пробы для испытания)

3 Термины и определения

В настоящем стандарте применены следующие термины с соответствующими определениями:
3.1 содержание сквалена (squalene content): Массовая доля сквалена в пробе.	
Примечания 

1	Определяют при условиях, указанных в настоящем стандарте.
2	Содержание сквалена выражают в миллиграммах на килограмм масла, в целых единицах без десятичных знаков. 

3.2 метиловые эфиры жирных кислот FAME (fatty acids methyl esters FAME): Процентное содержание триглицеридов жирных кислот и свободных жирных кислот, которые метилированы в пробе.

Примечания 

1	Определяют при условиях, указанных в настоящем стандарте.
2	FAME выражают в процентах площади FAME (процент площади индивидуальной жирной кислоты относительно 100 % площади всех FAME, присутствующих в пробе).

4 Сущность метода

FAME образуются в результате переэтерификации раствором гидроксида калия в метаноле при комнатной температуре. Содержание FAME от C12 до C24, включая насыщенные, цис- и транс-мононенасыщенные, цис- и транс-полиненасыщенные FAME, определяются методом капиллярной ГХ. Тем же методом определяется количество сквалена в мг/кг с помощью стандартной калибровочной кривой сквалена. 
Для масел с содержанием свободных жирных кислот более 2,0 % рекомендуется сначала провести очистку методом твердофазной экстракции (ТФЭ) с силикагелем.

5 [bookmark: _Toc136870163]Реактивы

Предупреждение – Следует обратить внимание на правила, регламентирующие обращение с опасными веществами. Следует соблюдать технические, организационные и личные меры безопасности.
Используют только реактивы признанной аналитической степени чистоты и дистиллированную или деминерализованную воду или воду эквивалентной чистоты.
5 
5.1 Гидроксид калия (≥ 85 г/100 г гидроксида калия).
5.2 Метанол, содержащий не более 0,5 % массовой доли воды.
5.3 Раствор гидроксида калия в метаноле (2 М). Растворяют 13,1 г гидроксида калия (5.1) в 100 см3 абсолютированного метанола (5.2) при слабом нагревании.
5.4 Гептан. Гептан можно заменить на изооктан (2,2,4-триметилпентан, хроматографической чистоты).
5.5 Сульфат натрия безводный, ≥ 99%.
5.6 Раствор внутреннего стандарта. Для количественного определения содержания жирных кислот в г/100 г необходимо использовать внутренний стандарт.

Примечание –Возможно также использование внешней калибровки с эталонными смесями различных жирных кислот.

Готовят раствор внутреннего стандарта 5,0 мг/см3 метилового эфира генэйкозановой кислоты (C21:0 FAME) в гептане (5.4). Используют C21:0 FAME чистотой не менее 99 %.
5.7 Стандартный образец.
5.7.1 Метиловые эфиры жирных кислот.
Используют подходящую смесь FAME и сквалена, охватывающую весь диапазон аналитов, наличие которых ожидается в пробе.
Для идентификации используют смесь метиловых эфиров чистых жирных кислот, в частности цис- и транс-изомеров октадеценовой (олеиновой), транс-изомеров oктадекадиеновой (линолевой) и октадекатриеновой (α-линоленовой) кислот вместе со стандартной хроматограммой.
Используют пары стандартов, такие как C18:3/C20:1 и C23:0/сквален, для обеспечения разделения и идентификации критических пар.
5.7.2 Сквален.
[bookmark: Пункт_5_7_2_2]5.7.2.1	Для количественного определения содержания сквалена требуется стандартная кривая.
[bookmark: Пункт_5_7_2_3]5.7.2.2	Исходный стандартный раствор: 10,0 мг/см3 сквалена (чистота                             более 99 %) в гептане (5.4).
5.7.2.3	Стандартные растворы: используя (5.7.2.2) готовят ряд растворов, содержащих от 0,5 до 5,0 мг/см3 сквалена в гептане (5.4). Вводят по 1 мкл каждого стандартного раствора (5.7.2.3) в хроматограф и регистрируют полученные хроматограммы. Строят стандартную кривую зависимости содержания сквалена                   (в мкг/см3) от площади пика.
Для выявления потерь сквалена при подготовке FAME рекомендуется сравнить результаты до и после метилирования.
5.8 Газ-носитель. Тщательно осушенный инертный газ (гелий или водород) с содержанием кислорода менее 10 мг/кг.
5.9 Вспомогательные газы:
a) Водород (чистота не менее 99,9 %), без органических примесей
b) Воздух или кислород, без органических примесей
c) Азот (чистота более 99 %).

6 Оборудование 

Используют стандартное лабораторное оборудование, в том числе перечисленное ниже.
6.1 Аналитические весы с точностью взвешивания до 0,001 г.
6.2 Градуированная или автоматическая пипетка, вместимостью от 0,1 до 2 см3.
6.3 Микродозатор, вместимостью от 0,1 до 2 см3.
6.4 Пробирки с завинчивающимися крышками, вместимостью 10 см3, крышки с прокладкой из политетрафторэтилена.
6.5 Вихревая мешалка.
6.6 Флаконы (виалы) и крышки для ГХ, объемом 2 см3.
6.7 Газовый хроматограф для капиллярных колонок, включающий инжектор для ввода проб с делением потока, пламенно-ионизационный детектор (ПИД) и соответствующая система интеграции.
6.8 [bookmark: _Ref216958373]Капиллярная колонка, для ГХ. Длина 100 м, внутренний диаметр 0,25 мм, покрытие из SP-2560[footnoteRef:1]1) или CP Sil 881), неподвижная фаза – 100 % цианопропил-силоксан, толщина пленки 0,25 мкм. Допускается использование иных колонок с аналогичной полярностью и селективностью. [1: 1) SP-2560 и CP Sil 88 — примеры подходящих продуктов, имеющихся в продаже. Эта информация приведена для удобства пользователей настоящего стандарта и не связана с поддержкой данных продуктов со стороны ISO.  ] 

Подготавливают колонку, запрограммировав изменение температуры термостата со скоростью 3 °C/мин от температуры окружающей среды до температуры, которая на 10 °C ниже температуры разложения неподвижной фазы. Поддерживают указанную температуру в печи в течение 1 ч до стабилизации базовой линии. Возвращают температуру до 165 °C для использования при условиях данного метода.

7 Проба

7.1 Отбор проб

Отбор проб не является частью метода, установленного в настоящем стандарте. Рекомендуемый метод отбора проб приведен в ISO 5555. Важно, чтобы лаборатория получила представительную пробу, которая не была повреждена или изменена во время транспортирования или хранения.

7.2 Подготовка пробы для испытания

Готовят пробу для испытания в соответствии с ISO 661.

8 Проведение испытания

8.1 [bookmark: _Toc201405212] Подготовка проб FAME

8.1.1 Взвешивают 0,1 г пробы в пробирке вместимостью 10 см3 (6.4). При определении содержания сквалена или метиловых эфиров жирных кислот записывают массу навески.
Если содержание свободных жирных кислот в пробе более 2,0 % рекомендуется предварительно провести очистку для удаления свободных жирных кислот. Подходящий метод описан ниже:
· картридж с силикагелем объемом 1 г (6 см3) промывают в вакуумном устройстве для элюирования 6 см3 гексана без вакуума;
· пробу масла (примерно 0,12 г в 0,5 см3 гексана) переносят в колонку;
· с помощью вакуума вводят в колонку и затем элюируют 10 см3 смеси гексан/диэтиловый эфир (87:13 об/об);
· соединяют фракции и выпаривают до сухого состояния при пониженном давлении при комнатной температуре;
· растворяют остаток в гексане, переносят в пробирку, сушат под азотом;
· используют по 8.1.1.
[bookmark: _Hlt201250075]8.1.2 Добавляют 200 мкл раствора внутреннего стандарта (5.6) в ту же пробирку (6.4) для определения содержания FAME.
Раствор внутреннего стандарта (5.6) не требуется для определения содержания сквалена, но необходима стандартная кривая сквалена.
8.1.3 Добавляют 2 см3 гептана (5.4) ко всем пробам и немного встряхивают для перемешивания. 
8.1.4 Добавляют 0,2 см3 раствора гидроксида калия в метаноле (5.3) ко всем пробам.
8.1.5 Закрывают крышкой и перемешивают на вихревой мешалке (6.5) в течение 30 с.
8.1.6 Дают расслоиться, пока верхняя часть раствора не станет прозрачной (около 30 мин).
8.1.7 Помещают верхний слой, содержащий метиловые эфиры и сквален, в флакон для ГХ (6.6).
При необходимости добавляют Na2SO4 для осушения верхнего слоя. Переносить пробу не требуется, если игла автоматического пробоотборника настроена так, чтобы останавливаться выше уровня Na2SO4.
8.1.8 Немедленно анализируют пробы методом ГХ или помещают раствор в холодильник не более чем на 12 ч до проведения анализа.

8.2 Газовая хроматография

8.2.1 Общие положения

Для разделения FAME (от C12 до C24) и сквалена подходят следующие условия:
· температура инжектора: 250 °C;
· температура детектора: 250 °C;
· температура  термостата: начальная температура – 165 °C в течение 30 мин, затем проводят программированное повышение температуры со скоростью 2 °C/мин до 200 °C, максимальная температура поддерживается в течение следующих 12 мин;
· газ-носитель – водород: давление в верхней части колонки                                           26 фунт/дюйм2 (pci); 1,0 см3/мин; постоянный поток;
· коэффициент деления потока: 1:100;
· объем вводимой пробы: 1 мкл.
Пример хроматограммы приведен в приложении A.

8.2.2 Пригодность системы

Проверяют характеристики колонки (6.8) на объеме пробы 1 мкл с использованием стандартного образца (5.7.1 и 5.7.2). При необходимости регулируют объем и концентрацию пробы или температуру термостата (с шагом 1°С), чтобы получить хроматограмму с оптимальным разделением, соответствующую хроматограмме смеси FAME и сквалена в стандартном образце. Необходимо уделить особое внимание разделению и идентификации критических пар, таких как C18:3/C20:1 и C23:0/сквален. Изомеры C16:1c и C18:1c могут быть частично разделены в зависимости от параметров используемой колонки и условий хроматографии. Однако для данного анализа они должны быть интегрированы как один пик C16:1c и один пик C18:1c.

9 Обработка результатов

9.1 Количественный анализ

9.1.1 Содержание FAME по площади пика, %

В рамках настоящего стандарта для образцов, в которых отсутствует значительное количество компонентов ниже C12:0, рассчитывают содержание каждой индивидуальной жирной кислоты от C12:0 до C24:0, присутствующей на хроматограмме, выраженное в процентах площади пиков метиловых эфиров, как показано в формуле
[bookmark: Формула_1]                                                             					                    (1)
где Wi - содержание метилового эфира индивидуальной жирной кислоты;
Ai - площадь пика индивидуального FAME i;
∑A - сумма площадей всех пиков всех индивидуальных FAME.
Результаты выражают с точностью до второго десятичного знака. 

9.1.2 [bookmark: _Toc201405219]Массовая доля FAME (г/100 г)

Если требуется количественное определение содержания метилового эфира индивидуальной жирной кислоты (i), то расчет выполняют по формуле (2). В качестве примера приведен расчет содержания линоленовой кислоты (в г/100 г) с использованием внутреннего стандарта
[bookmark: Формула_2]                                                                                                         (2)
где L - содержание линоленовой кислоты, г/100 г;
Ai - площадь пика линоленовой кислоты в пробе;
mis - масса добавленного внутреннего стандарта, мг;
Ais - площадь пика внутреннего стандарта;
M - масса пробы, взятой для определения, г;
0,1 - используется для преобразования результата в г/100 г.
Пример хроматограммы приведен в приложении A.
Количественный анализ с использованием поправочных коэффициентов при наличии метиловых эфиров жирных кислот с числом атомов углерода менее чем 12 приведен в приложении B.

9.1.3 Сквален

9.1.3.1 Расчет с использованием стандартной калибровочной кривой

Рассчитывают содержание сквалена в образце Cs мг/кг масла по формуле
[bookmark: Формула_3]                                                				                     (3)
где Cc - содержание сквалена по стандартной калибровочной кривой, мкг/см3;
V - конечный объем используемой пробы, см3;
m - масса взятой пробы, использованной при пробоподготовке, г (8.1.1).
Пример хроматограммы приведен в приложении A. 

Для определения соотношения содержания жирных кислот и сквалена оба показателя должны быть выражены в одинаковых величинах – мг/кг или г/100 г. 

10  Точность 

10.1 Межлабораторные испытания

Результаты межлабораторных испытаний по определению точности метода приведены в приложении С. Значения, полученные на основании этих межлабораторных испытаний, не могут применяться к другим образцам, отличным от приведенных.

[bookmark: _Toc201405223]10.2 Повторяемость

Абсолютное расхождение между результатами двух независимых единичных испытаний, полученными при использовании одного и того же метода, на идентичном испытуемом материале, в одной лаборатории, одним оператором, на одном и том же оборудовании, в пределах короткого промежутка времени, будет не более чем в 5 % случаев превышать значение предела повторяемости, r, приведенное в                          таблицах С.1 – С.15. 

[bookmark: _Toc201405224]10.3 Воспроизводимость 

Абсолютное расхождение между результатами двух единичных испытаний, полученными при использовании одного и того же метода, на идентичном испытуемом материале, в разных лабораториях, разными операторами, на различном оборудовании, будет не более чем в 5 % случаев превышать значение предела воспроизводимости R, приведенное в таблицах С.1 – С.15.

11  Протокол испытаний

Протокол испытаний должен включать:
a)	всю информацию, необходимую для полной идентификации пробы;
b)	используемый метод отбора проб, если он известен;
c)	используемый метод испытания со ссылкой на настоящий стандарт;
d)	все подробности процедуры, не указанные в настоящем стандарте или рассматриваемые как необязательные, а также данные о любых инцидентах, которые могли повлиять на результат(ы) испытаний;
g)	полученный(е) результат(ы) или окончательный результат, если соблюдены условия повторяемости испытаний.


Приложение А
(справочное)
[bookmark: _bookmark42]Пример хроматограммы FAME и сквалена в образце 
нерафинированного оливкового масла первого отжима

[bookmark: _Hlk204772773]На рисунке A.1 приведен пример хроматограммы FAME и сквалена в нерафинированном оливковом масле первого отжима, а в таблице A.1 приведены данные по времени удерживания.
[image: ]
Обозначение: X - время удерживания (мин)
[bookmark: РисунокА1]Рисунок А.1 – Пример хроматограммы FAME и сквалена в образце нерафинированного оливкового масла первого отжима
Таблица А.1 - Значения времени удерживания для примера хроматограммы из рисунка А.1
	Время удерживания (мин)
	Время удерживания (мин)
	Время удерживания (мин)

	10,81
	C14:0c
	25,97
	C18:1c
	37,68
	C20:1c

	15,03
	C16:0c
	28,26
	C18:2t
	40,39
	C21:0 IS

	16,84
	C16:1c
	29,28
	C18:2t
	45,04
	C22:0c

	18,11
	C17:0c
	30,66
	C18:2c
	49,40
	C23:0c

	20,42
	C17:1c
	34,72
	C18:3t
	49,67
	Сквален

	22,57
	C18:0c
	34,90
	C20:0c
	53,80
	C24:0c

	24,54
	C18:1t
	36,42
	C18:3c
	
	

	П р и м е ч а н и е – Пики, не указанные в таблице, не включаются в расчет содержания FAME. 


Приложение В
                                                      (справочное)

Количественный анализ с использованием поправочных коэффициентов – Расчет FAME с использованием поправочных коэффициентов

B.1	Поправочные коэффициенты (ПК)

В некоторых случаях (например, в присутствии жирных кислот с числом атомов углерода менее 12) площади пиков корректируются с помощью ПК. Эти ПК должны быть определены для каждого прибора. Для этой цели используют подходящие стандартные образцы с сертифицированным составом жирных кислот в соответствующем диапазоне.
Для стандартной смеси массовая доля метилового эфира жирной кислоты в г/100 г определяется по формуле 
[bookmark: Формула_В_1]                                         				                         (В.1)
где Wi - массовая доля метилового эфира индивидуальной жирной кислоты i в стандартной смеси, г/100 г;
mi - масса метилового эфира индивидуальной жирной кислоты i в стандартной смеси; 
∑m - сумма масс всех индивидуальных FAME стандартной смеси.
По хроматограмме стандартной смеси вычисляют процентное содержание по площади метилового эфира жирной кислоты по формуле
[bookmark: Формула_В_2]                                                                                                                             (В.2)
где xi - процентное содержание по площади пика метилового эфира индивидуальной жирной кислоты в стандартной смеси;
Ai - площадь пика метилового эфира индивидуальной жирной кислоты i стандартной смеси;
∑A - cумма площадей пиков всех индивидуальных FAME стандартной смеси.
Затем ПК вычисляют по формуле 
[bookmark: Формула_В_3]                                                                                                                          (В.3)
где Fi - ПК для индивидуального FAME i стандартной смеси.                                                                                                                                
 
Содержание каждой из индивидуальных жирных кислот, присутствующих на хроматограмме, выраженное как массовая доля метиловых эфиров, рассчитывают по формуле 
[bookmark: Формула_В_4]                                                      					                        (В.4)
где wi - массовая доля индивидуальной жирной кислоты в г/100 г метиловых эфиров.	
Примечание – Эти ПК не совпадают с ТПК.

В.2	Теоретические поправочные коэффициенты (ТПК)

ТПК представляют собой теоретический коэффициент отклика пламенно-ионизационного детектора (ПИД) для жирных кислот (в виде метиловых эфиров) по отношению к внутреннему стандарту C21:0 FAME. ТПК должны применяться к аналитическим данным для оптимальной точности и минимизации различий между лабораториями. С помощью микрошприца, подходящего для ГХ, вводят 1 мкл стандартного раствора в ГХ и записывают полученную хроматограмму.
[bookmark: Формула_В_5]                                                      				                         (В.5)
где Ti - ТПК для метилового эфира жирной кислоты X по отношению к внутреннему стандарту;
М - молекулярная масса метилового эфира жирной кислоты X;
N - число атомов углерода в метиловом сложном эфире жирной кислоты X;
WC - атомная масса углерода, 12,011;
TIS - ТПК (IS) для метилового эфира внутреннего стандарта C21:0, 1,3503.




Приложение С
(справочное)
Результаты межлабораторных испытаний
Точность метода подтверждена результатом межлабораторного исследования, проведенного в 2019 году на семи образцах и оцененного в соответствии с ISO 5725-2:2019. В таблицах C.1 – C.15 приведены результаты 10 участвующих лабораторий.
Образцы 1, 3 и 6 – это нерафинированное оливковое масло первого отжима. Образец 4 – оливковое масло нерафинированное. Образец 5 – оливковое масло. Образец 2 – подсолнечное масло. Образец 7 – масло канолы.


ГОСТ ISO 24363– 
(Проект, RU, первая редакция)


Проект, RU, первая редакция
1
2

[bookmark: Таблица_С_1][bookmark: _Hlk207199038]Таблица С.1 - Данные о точности измерений жирнокислотного состава для образца 1 (метиловые эфиры индивидуальных жирных кислот, выраженные в % площади)
	Параметр
	C14:0
	C16:0
	C16:1
	C17:0
	C17:1
	C18:0
	C18:1
	C18:1 t
	C18:2
	C18:2 t
	C18:3
	C18:3 t
	C20:0
	C20:1
	C22:0
	C24:0

	Количество лабораторий, оставшихся после исключения выбросов n
	7
	9
	10
	9
	9
	8
	9
	10
	10
	9
	6
	7
	10
	9
	8
	10

	Среднее значение, % площади
	0,009
	12,890
	0,962
	0,039
	0,079
	2,322
	73,032
	0,013
	9,288
	0,011
	0,554
	0,000
	0,344
	0,261
	0,105
	0,038

	Стандартное отклонение повторяемости Sr
	0,001
	0,028
	0,005
	0,001
	0,002
	0,008
	0,030
	0,002
	0,018
	0,001
	0,003
	–
	0,003
	0,004
	0,001
	0,001

	Коэффициент вариации повторяемости СV(r), %
	6,24
	0,22
	0,48
	1,62
	2,51
	0,35
	0,04
	13,58
	0,19
	8,66
	0,53
	–
	0,81
	1,57
	1,22
	2,56

	Предел повторяемости
r (2,80Sr), % площади
	0,001
	0,078
	0,013
	0,002
	0,006
	0,022
	0,083
	0,005
	0,050
	0,003
	0,008
	–
	0,008
	0,011
	0,004
	0,003

	Среднее квадратическое отклонение воспроизводимости SR
	0,001
	0,228
	0,071
	0,004
	0,008
	0,030
	0,472
	0,010
	0,107
	0,007
	0,008
	–
	0,030
	0,020
	0,004
	0,017

	Коэффициент вариации повторяемости СV(R), %
	14,74
	1,77
	7,35
	10,06
	10,05
	1,28
	0,65
	80,09
	1,16
	61,86
	1,48
	–
	8,73
	7,56
	3,51
	45,60

	Предел повторяемости R (2,80SR), % площади
	0,004
	0,640
	0,198
	0,011
	0,022
	0,083
	1,322
	0,028
	0,301
	0,019
	0,023
	–
	0,084
	0,055
	0,010
	0,049



Таблица С.2 - Данные о точности измерений жирнокислотного состава для образца 2 (метиловые эфиры индивидуальных жирных кислот, выраженные в % площади)
	Параметр
	C12:0
	C14:0
	C16:0
	C16:1
	C17:0
	C17:1
	C18:0
	C18:1
	C18:1 t
	C18:2
	C18:2 t
	C18:3
	C18:3 t
	C20:0
	C20:1
	C22:0
	C24:0

	Количество лабораторий, оставшихся после исключения выбросов n
	9
	7
	10
	10
	8
	8
	7
	9
	10
	10
	10
	9
	9
	7
	8
	7
	8

	Среднее значение, % площади
	0,013
	0,107
	7,086
	0,113
	0,038
	0,024
	3,768
	22,288
	0,33
	64,829
	0,216
	0,318
	0,015
	0,279
	0,164
	0,695
	0,199

	Стандартное отклонение повторяемости Sr
	0,001
	0,001
	0,008
	0,003
	0,001
	0,001
	0,002
	0,043
	0,002
	0,048
	0,007
	0,001
	0,000
	0,002
	0,002
	0,001
	0,003

	Коэффициент вариации повторяемости СV(r), %
	6,68
	0,94
	0,11
	3,02
	1,87
	3,88
	0,05
	0,19
	5,24
	0,07
	3,42
	0,31
	2,77
	0,58
	0,95
	0,15
	1,50

	Предел повторяемости
r (2,80Sr), % площади
	0,002
	0,003
	0,022
	0,010
	0,002
	0,003
	0,005
	0,120
	0,005
	0,136
	0,021
	0,003
	0,001
	0,005
	0,004
	0,003
	0,008

	Среднее квадратическое отклонение воспроизводимости SR
	0,001
	0,002
	0,155
	0,016
	0,004
	0,012
	0,029
	0,136
	0,055
	0,477
	0,035
	0,089
	0,010
	0,006
	0,014
	0,009
	0,023

	Коэффициент вариации повторяемости СV(R), %
	8,54
	1,64
	2,18
	13,80
	11,45
	49,60
	0,77
	0,61
	59,21
	0,74
	15,97
	27,87
	66,89
	2,01
	8,46
	1,25
	11,39

	Предел повторяемости R (2,80SR), % площади
	0,003
	0,005
	0,433
	0,044
	0,012
	0,034
	0,081
	0,381
	0,055
	1,335
	0,097
	0,248
	0,028
	0,016
	0,039
	0,024
	0,063



Таблица С.3 - Данные о точности измерений жирнокислотного состава для образца 3 (метиловые эфиры индивидуальных жирных кислот, выраженные в % площади)
	Параметр
	C14:0
	C16:0
	C16:1
	C17:0
	C17:1
	C18:0
	C18:1
	C18:1 t
	C18:2
	C18:2 t
	C18:3
	C18:3 t
	C20:0
	C20:1
	C22:0
	C24:0

	Количество лабораторий, оставшихся после исключения выбросов n
	6
	9
	9
	10
	9
	8
	9
	9
	9
	8
	7
	8
	8
	9
	8
	7

	Среднее значение, % площади
	0,009
	11,524
	0,891
	0,047
	0,091
	2,738
	77,147
	0,013
	5,995
	0,008
	0,684
	0,000
	0,383
	0,263
	0,112
	0,052

	Стандартное отклонение повторяемости Sr
	0,000
	0,042
	0,004
	0,002
	0,002
	0,011
	0,068
	0,001
	0,009
	0,001
	0,007
	–
	0,004
	0,008
	0,001
	0,001

	Коэффициент вариации повторяемости СV(r), %
	4,62
	0,37
	0,47
	4,30
	2,17
	0,40
	0,09
	6,78
	0,14
	7,65
	1,09
	–
	1,15
	3,18
	0,67
	2,52

	Предел повторяемости
r (2,80Sr), % площади
	0,001
	0,118
	0,012
	0,006
	0,006
	0,030
	0,191
	0,002
	0,024
	0,002
	0,021
	–
	0,012
	0,023
	0,002
	0,004

	Среднее квадратическое отклонение воспроизводимости SR
	0,001
	0,284
	0,083
	0,005
	0,009
	0,036
	0,521
	0,009
	0,095
	0,006
	0,011
	–
	0,012
	0,023
	0,004
	0,006

	Коэффициент вариации повторяемости СV(R), %
	8,40
	2,47
	9,36
	10,79
	9,82
	1,32
	0,67
	68,46
	1,59
	77,46
	1,67
	–
	3,09
	8,62
	3,43
	12,22

	Предел повторяемости R (2,80SR), % площади
	0,002
	0,795
	0,233
	0,014
	0,025
	0,101
	1,458
	0,025
	0,267
	0,017
	0,032
	–
	0,033
	0,063
	0,011
	0,018



Таблица С.4 - Данные о точности измерений жирнокислотного состава для образца 4 (метиловые эфиры индивидуальных жирных кислот, выраженные в % площади)
	Параметр
	C14:0
	C16:0
	C16:1
	C17:0
	C17:1
	C18:0
	C18:1
	C18:1 t
	C18:2
	C18:2 t
	C18:3
	C18:3 t
	C20:0
	C20:1
	C22:0
	C24:0

	Количество лабораторий, оставшихся после исключения выбросов n
	7
	10
	9
	9
	9
	8
	9
	10
	10
	10
	7
	7
	8
	8
	8
	8

	Среднее значение, % площади
	0,010
	11,775
	0,802
	0,061
	0,116
	2,369
	74,284
	0,010
	8,802
	0,010
	0,744
	0,000
	0,432
	0,346
	0,144
	0,057

	Стандартное отклонение повторяемости Sr
	0,001
	0,046
	0,003
	0,001
	0,001
	0,006
	0,031
	0,001
	0,031
	0,001
	0,003
	–
	0,003
	0,003
	0,001
	0,004

	Коэффициент вариации повторяемости СV(r), %
	5,77
	0,39
	0,33
	2,29
	1,29
	0,23
	0,04
	11,12
	0,35
	7,59
	0,35
	–
	0,78
	0,82
	0,69
	6,93

	Предел повторяемости
r (2,80Sr), % площади
	0,002
	0,129
	0,007
	0,004
	0,004
	0,016
	0,088
	0,003
	0,086
	0,002
	0,007
	–
	0,009
	0,008
	0,003
	0,011

	Среднее квадратическое отклонение воспроизводимости SR
	0,001
	0,229
	0,083
	0,005
	0,010
	0,028
	0,501
	0,008
	0,103
	0,007
	0,014
	–
	0,013
	0,024
	0,005
	0,007

	Коэффициент вариации повторяемости СV(R), %
	9,18
	1,95
	10,40
	8,75
	8,50
	1,18
	0,67
	79,80
	1,17
	65,87
	1,86
	–
	3,02
	6,88
	3,32
	11,98

	Предел повторяемости R (2,80SR), % площади
	0,003
	0,642
	0,234
	0,015
	0,028
	0,078
	1,403
	0,023
	0,288
	0,019
	0,039
	–
	0,037
	0,067
	0,013
	0,019



Таблица С.5 - Данные о точности измерений жирнокислотного состава для образца 5 (метиловые эфиры индивидуальных жирных кислот, выраженные в % площади)
	Параметр
	C14:0
	C16:0
	C16:1
	C17:0
	C17:1
	C18:0
	C18:1
	C18:1 t
	C18:2
	C18:2 t
	C18:3
	C18:3 t
	C20:0
	C20:1
	C22:0
	C24:0

	Количество лабораторий, оставшихся после исключения выбросов n
	10
	9
	10
	9
	7
	8
	9
	10
	9
	9
	8
	10
	9
	7
	9
	8

	Среднее значение, % площади
	0,010
	12,103
	0,905
	0,075
	0,142
	2,377
	74,856
	0,087
	7,708
	0,045
	0,656
	0,023
	0,415
	0,333
	0,149
	0,067

	Стандартное отклонение повторяемости Sr
	0,001
	0,057
	0,004
	0,001
	0,001
	0,005
	0,092
	0,003
	0,012
	0,002
	0,006
	0,002
	0,001
	0,001
	0,002
	0,003

	Коэффициент вариации повторяемости СV(r), %
	15,35
	0,47
	0,40
	1,5
	0,50
	0,22
	0,12
	3,76
	0,16
	3,71
	0,93
	8,89
	0,29
	0,35
	1,05
	3,75

	Предел повторяемости r (2,80Sr), % площади
	0,004
	0,161
	0,010
	0,003
	0,002
	0,014
	0,259
	0,009
	0,034
	0,005
	0,017
	0,006
	0,003
	0,003
	0,004
	0,007

	Среднее квадратическое отклонение воспроизводимости SR
	0,006
	0,109
	0,084
	0,006
	0,012
	0,028
	0,448
	0,010
	0,112
	0,008
	0,016
	0,016
	0,037
	0,016
	0,008
	0,005

	Коэффициент вариации повторяемости СV(R), %
	57,61
	0,90
	9,24
	7,89
	8,16
	1,16
	0,60
	11,30
	1,46
	17,74
	2,38
	69,73
	8,81
	4,92
	5,21
	7,87

	Предел повторяемости R (2,80SR), % площади
	0,015
	0,305
	0,234
	0,017
	0,032
	0,077
	1,254
	0,027
	0,315
	0,022
	0,044
	0,044
	0,102
	0,046
	0,022
	0,015



Таблица С.6 - Данные о точности измерений жирнокислотного состава для образца 6 (метиловые эфиры индивидуальных жирных кислот, выраженные в % площади)
	Параметр
	C14:0
	C16:0
	C16:1
	C17:0
	C17:1
	C18:0
	C18:1
	C18:1 t
	C18:2
	C18:2 t
	C18:3
	C18:3 t
	C20:0
	C20:1
	C22:0
	C24:0

	Количество лабораторий, оставшихся после исключения выбросов n
	7
	9
	9
	10
	9
	7
	8
	10
	9
	8
	7
	8
	7
	9
	9
	7

	Среднее значение,
% площади
	0,009
	11,594
	0,890
	0,045
	0,090
	2,752
	76,996
	0,013
	5,999
	0,008
	0,681
	0,000
	0,387
	0,267
	0,111
	0,053

	Стандартное отклонение повторяемости Sr
	0,001
	0,061
	0,006
	0,002
	0,004
	0,007
	0,051
	0,002
	0,006
	0,001
	0,004
	–
	0,002
	0,002
	0,002
	0,001

	Коэффициент вариации повторяемости СV(r), %
	7,05
	0,52
	0,65
	3,37
	3,95
	0,25
	0,07
	15,01
	0,10
	6,35
	0,61
	–
	0,61
	0,85
	1,51
	1,90

	Предел повторяемости
r (2,80Sr), % площади
	0,002
	0,170
	0,016
	0,004
	0,010
	0,019
	0,144
	0,005
	0,017
	0,001
	0,012
	–
	0,007
	0,006
	0,005
	0,003

	Среднее квадратическое отклонение воспроизводимости SR
	0,001
	0,173
	0,080
	0,004
	0,007
	0,023
	0,202
	0,008
	0,079
	0,006
	0,010
	–
	0,006
	0,021
	0,004
	0,004

	Коэффициент вариации повторяемости СV(R), %
	13,35
	1,49
	9,01
	9,79
	8,10
	0,83
	0,26
	60,55
	1,31
	76,00
	1,49
	–
	1,67
	7,80
	3,40
	8,41

	Предел повторяемости R (2,80SR), % площади
	0,003
	0,484
	0,224
	0,012
	0,020
	0,064
	0,565
	0,021
	0,220
	0,017
	0,028
	–
	0,018
	0,058
	0,011
	0,012



Таблица С.7 - Данные о точности измерений жирнокислотного состава для образца 7 (метиловые эфиры индивидуальных жирных кислот, выраженные в % площади)
	Параметр
	C12:0
	C14:0
	C16:0
	C16:1
	C17:0
	C17:1
	C18:0
	C18:1
	C18:1 t
	C18:2
	C18:2 t
	C18:3
	C18:3 t
	C20:0
	C20:1
	C22:0
	C24:0

	Количество лабораторий, оставшихся после исключения выбросов n
	9
	10
	10
	10
	9
	8
	8
	9
	10
	8
	10
	10
	10
	10
	10
	8
	9

	Среднее значение, % площади
	0,009
	0,063
	4,300
	0,253
	0,064
	0,089
	1,981
	61,430
	0,115
	0,008
	19,612
	0,084
	9,381
	0,334
	0,625
	1,064
	0,309

	Стандартное отклонение повторяемости Sr
	0,001
	0,001
	0,017
	0,004
	0,001
	0,003
	0,009
	0,026
	0,003
	0,001
	0,029
	0,002
	0,021
	0,005
	0,009
	0,006
	0,002

	Коэффициент вариации повторяемости СV(r), %
	8,53
	2,34
	0,40
	1,38
	1,17
	3,72
	0,46
	0,04
	2,64
	6,35
	0,15
	2,67
	0,23
	1,57
	1,44
	0,58
	0,56

	Предел повторяемости r (2,80Sr), % площади
	0,002
	0,004
	0,048
	0,010
	0,002
	0,009
	0,026
	0,073
	0,009
	0,001
	0,080
	0,006
	0,060
	0,015
	0,025
	0,017
	0,005

	Среднее квадратическое отклонение воспроизводимости SR
	0,004
	0,004
	0,080
	0,033
	0,005
	0,010
	0,022
	0,431
	0,051
	0,006
	0,100
	0,017
	0,239
	0,117
	0,118
	0,054
	0,038

	Коэффициент вариации повторяемости СV(R), %
	47,39
	7,04
	1,85
	13,04
	8,31
	10,94
	1,11
	0,70
	44,39
	76,00
	0,51
	20,40
	2,55
	35,13
	18,86
	5,06
	12,37

	Предел повторяемости
R (2,80SR), % площади
	0,012
	0,012
	0,223
	0,093
	0,015
	0,027
	0,062
	1,207
	0,143
	0,017
	0,280
	0,048
	0,670
	0,329
	0,330
	0,151
	0,107
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Таблица С.8 - Данные о точности измерений жирнокислотного состава (масса) для выбранных жирных кислот для образца 1 (г/100 г)
	Параметр
	C16:0
	C18:0
	C18:1
	C18:3

	Количество лабораторий, оставшихся после исключения выбросов n
	10
	10
	10
	9

	Среднее значение, г/кг
	12,63
	2,23
	71,02
	0,53

	Стандартное отклонение повторяемости Sr
	0,46
	0,08
	2,64
	0,02

	Коэффициент вариации повторяемости СV(r), %
	3,61
	3,53
	3,73
	3,63

	Предел повторяемости r (2,80Sr), г/кг
	1,28
	0,22
	7,41
	0,05

	Среднее квадратическое отклонение воспроизводимости SR
	1,43
	0,21
	7,06
	0,06

	Коэффициент вариации повторяемости СV(R), %
	11,32
	9,43 %
	9,94
	10,57

	Предел повторяемости R (2,80SR), г/кг
	4,00
	0,59
	19,77
	0,16


Таблица C.9 - Данные о точности измерения жирнокислотного состава (масса) для выбранных жирных кислот для образца 2 (г/100 г)
	Параметр
	C16:0
	C18:0
	C18:1
	C18:3

	Количество лабораторий, оставшихся после исключения выбросов n
	9
	9
	9
	9

	Среднее значение, г/кг
	6,85
	3,57
	21,19
	0,33

	Стандартное отклонение повторяемости Sr
	0,06
	0,03
	0,17
	0,01

	Коэффициент вариации повторяемости СV(r), %
	0,81
	0,89
	0,81
	2,30

	Предел повторяемости r (2,80Sr), г/кг
	0,16
	0,09
	0,48
	0,02

	Среднее квадратическое отклонение воспроизводимости SR
	0,91
	0,39
	2,26
	0,06

	Коэффициент вариации повторяемости СV(R), %
	13,30
	10,92
	10,65
	18,10

	Предел повторяемости R (2,80SR), г/кг
	2,55
	1,09
	6,32
	0,17


Таблица C.10 - Данные о точности измерения жирнокислотного состава (масса) для выбранных жирных кислот для образца 3 (г/100 г)
	Параметр
	C16:0
	C18:0
	C18:1
	C18:3

	Количество лабораторий, оставшихся после исключения выбросов n
	9
	9
	10
	9

	Среднее значение, г/кг
	10,67
	2,50
	73,13
	0,65

	Стандартное отклонение повторяемости Sr
	0,10
	0,02
	0,73
	0,02

	Коэффициент вариации повторяемости СV(r), %
	0,91
	0,81
	1,00
	3,55

	Предел повторяемости r (2,80Sr), г/кг
	0,27
	0,06
	2,05
	0,06

	Среднее квадратическое отклонение воспроизводимости SR
	0,57
	0,12
	6,72
	0,07

	Коэффициент вариации повторяемости СV(R), %
	5,32
	4,67
	9,19
	11,05

	Предел повторяемости R (2,80SR), г/кг
	1,56
	0,33
	18,83
	0,20
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Таблица C.11 - Данные о точности измерения жирнокислотного состава (масса) для выбранных жирных кислот для образца 4 (г/100 г)
	Параметр
	C16:0
	C18:0
	C18:1
	C18:3

	Количество лабораторий, оставшихся после исключения выбросов n
	9
	10
	10
	9

	Среднее значение, г/кг
	10,99
	2,23
	70,86
	0,68

	Стандартное отклонение повторяемости Sr
	0,23
	0,06
	1,73
	0,02

	Коэффициент вариации повторяемости СV(r), %
	2,12
	2,52
	2,44
	2,50

	Предел повторяемости r (2,80Sr), г/кг
	0,65
	0,16
	4,83
	0,05

	Среднее квадратическое отклонение воспроизводимости SR
	0,57
	0,19
	6,17
	0,04

	Коэффициент вариации повторяемости СV(R), %
	5,22
	8,32
	8,71
	5,89

	Предел повторяемости R (2,80SR), г/кг
	1,61
	0,52
	17,28
	0,11



Таблица C.12 - Данные о точности измерения жирнокислотного состава (масса) для выбранных жирных кислот для образца 5 (г/100 г)

	Параметр
	C16:0
	C18:0
	C18:1
	C18:3

	Количество лабораторий, оставшихся после исключения выбросов n
	9
	10
	10
	10

	Среднее значение, г/кг
	11,54
	2,28
	72,58
	0,63

	Стандартное отклонение повторяемости Sr
	0,29
	0,06
	1,62
	0,02

	Коэффициент вариации повторяемости СV(r), %
	2,53
	2,42
	2,23
	2,52

	Предел повторяемости r (2,80Sr), г/кг
	0,82
	0,15
	4,53
	0,04

	Среднее квадратическое отклонение воспроизводимости SR
	0,69
	0,20
	6,68
	0,06

	Коэффициент вариации повторяемости СV(R), %
	5,79
	8,82
	9,21
	10,02

	Предел повторяемости R (2,80SR), г/кг
	1,87
	0,56
	18,71
	0,18


Таблица C.13 - Данные о точности измерения жирнокислотного состава (масса) для выбранных жирных кислот для образца 6 (г/100 г)
	Параметр
	C16:0
	C18:0
	C18:1
	C18:3

	Количество лабораторий, оставшихся после исключения выбросов n
	10
	9
	10
	9

	Среднее значение, г/кг
	11,03
	2,56
	74,45
	0,63

	Стандартное отклонение повторяемости Sr
	0,12
	0,02
	0,56
	0,01

	Коэффициент вариации повторяемости СV(r), %
	1,10
	0,96
	0,76
	1,44

	Предел повторяемости r (2,80Sr), г/кг
	0,34
	0,07
	1,58
	0,03

	Среднее квадратическое отклонение воспроизводимости SR
	0,57
	0,10
	6,61
	0,03

	Коэффициент вариации повторяемости СV(R), %
	5,18
	3,88
	8,88
	4,35

	Предел повторяемости R (2,80SR), г/кг
	1,60
	0,28
	18,51
	0,077




Таблица C.14 - Данные о точности измерения жирнокислотного состава (масса) для выбранных жирных кислот для образца 7 (г/100 г)
	Параметр
	C16:0
	C18:0
	C18:1
	C18:3

	Количество лабораторий, оставшихся после исключения выбросов n
	9
	8
	10
	8

	Среднее значение, г/кг
	3,97
	1,78
	57,98
	8,55

	Стандартное отклонение повторяемости Sr
	0,07
	0,02
	1,39
	0,15

	Коэффициент вариации повторяемости СV(r), %
	1,73
	1,29
	2,39
	1,75

	Предел повторяемости r (2,80Sr), г/кг
	0,19
	0,06
	3,88
	0,42

	Среднее квадратическое отклонение воспроизводимости SR
	0,21
	0,06
	5,18
	0,32

	Коэффициент вариации повторяемости СV(R), %
	5,39
	3,60
	8,94
	3,74

	Предел повторяемости R (2,80SR), г/кг
	0,60
	0,18
	14,52
	0,90


[bookmark: Таблица_С_15]Таблица C.15 - Данные о точности измерения содержания сквалена (мг/кг) в 7 пробах
	Параметр
	S1
	S2
	S3
	 S4
	S5
	S6
	S7

	Количество лабораторий, оставшихся после исключения выбросов n
	10
	7
	10
	9
	10
	10
	5

	Среднее значение, г/кг
	2 950
	176
	5 068
	2 823
	2 470
	5 188
	160

	Стандартное отклонение повторяемости Sr
	56
	11
	139
	70
	78
	93
	23

	Коэффициент вариации повторяемости СV(r), %
	1,9
	6,1
	2,7
	2,5
	3,2
	1,8
	14,4

	Предел повторяемости r (2,80Sr), г/кг
	157
	30
	388
	197
	219
	176
	65

	Среднее квадратическое отклонение воспроизводимости SR
	338
	119
	574
	416
	276
	516
	109

	Коэффициент вариации повторяемости СV(R), %
	11,4
	68,0
	11,3
	14,7
	11,2
	9,9
	67,7

	Предел повторяемости R (2,80SR), г/кг
	945
	334
	1 606
	1 164
	773
	1 444
	303




Приложение ДА
(справочное)

Сведения о соответствии ссылочного международного стандартп межгосударственному стандарту
Таблица ДА.1
	Обозначение ссылочного международного стандарта
	Степень соответствия
	Обозначение и наименование соответствующего межгосударственного стандарта

	ISO 661
	IDT
	ГОСТ ISO 661–2016 «Жиры и масла животные и растительные. Приготовление пробы для испытания»

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