                                                                                        Проект
                                                                                                            Проект, 1-я редакция

(Продолжение изменений № 1 к ГОСТ Р 52930-2008) 


                                                                                                               ОКС 67.160.10

                                                                                                                Группа Н79

Изменение №1 ГОСТ Р 52930-2008 Водки, водки особые и вода для их приготовления.

 Определение массовой концентрации катионов, аминов, анионов неорганических и органических кислот методом капиллярного электрофореза.
Утверждено и введено в действие Приказом Федерального агентства по

Техническому регулированию и метрологии 

от ________________г. №_____________

                                                                                 Дата введения__________________                        

Раздел 2. Пятый абзац изложить в новой редакции:

            «ГОСТ Р ИСО/МЭК 17025-2009 Общие требования к компетентности испытательных и калибровочных лабораторий»;

           исключить ссылки:


«ГОСТ 4142 -77 Реактивы. Кальций азотнокислый 4-водный. Технические условия

   
ГОСТ 4145 - 74 Реактивы. Калий сернокислый. Технические условия

  ГОСТ 4172 - 76 Реактивы. Натрий фосфорнокислый двузамещенный 12-водный. Технические условия


ГОСТ 4207 - 75 Реактивы. Калий железистосинеродистый 3-водный. Технические условия»; 


дополнить ссылками:

            «ГОСТ 612 - 75 Реактивы. Марганец хлористый 4-водный. Технические условия

           ГОСТ 4166-76 Реактивы. Натрий сернокислый. Технические условия


ГОСТ 4197-66 Реактивы. Натрий азотистокислый. Технические условия


ГОСТ 4198 - 75 Реактивы. Калий фосфорнокислый однозамещенный. Технический условия».

(Продолжение см. с.__)

Раздел 3. Изложить в новой редакции:


«3.1 Отбор проб для анализа водки – по ГОСТ Р 52472 (подразделы 4.5 и 4.6). Отбор проб для анализа воды – по ГОСТ Р 51592 и ГОСТ Р 51593 (подразделы 4.1.7), используя емкости из полимерного материала.


3.2 Подготавливают образец водки или воды. Для этого из одной пробы водки или воды, отобранной по 3.1 и направленной в лабораторию для проведения измерений, в виалу вместимостью 2 см3, предварительно ополоснутую испытуемым образцом, микродозатором вместимостью 1-5 см3 вносят 1 см3 продукта.


3.3 Для проведения проверки приемлемости результатов в условиях воспроизводимости объем отобранной пробы (водки или воды), направленной в лабораторию для проведения измерений, делят на две части и из каждой части готовят образец водки или воды по 3.2.


3.4 При необходимости отделения взвесей в отобранных пробах их пропускают через сухой фильтр в сухую посуду, отбрасывая первую порцию фильтрата объемом 5 – 10 см3.


3.5 Анализ образца водки или воды проводят по 4.7». 

Пункт 4.2. В первом абзаце после слов «оснащенной кварцевым капилляром длиной» заменить слова «не менее 150 см» на слова: «не менее 120 см»;


восьмой абзац изложить в новой редакции: «Фильтры бумажные обеззоленные типа «синяя лента» или фильтры мембранные с порами диаметром 0,45 мкм»;


исключить абзацы 17 – 20:


«Кальций азотнокислый 4-водный, х.ч. по ГОСТ 4142.

 Калий сернокислый, х.ч. ГОСТ 4145.

 Натрий фосфорнокислый двузамещенный 12-водный, х.ч. ГОСТ 4172.

 Калий железистосинеродистый 3-водный, х.ч. ГОСТ 4207»;


дополнить абзацами:


«Натрий азотистокислый, х.ч. ГОСТ 4197.


Марганец хлористый 4-водный, х.ч. ГОСТ 612. 

 
Калий фосфорнокислый однозамещенный, х.ч. ГОСТ 4198. 


Натрий сернокислый, х.ч. ГОСТ 4166».


Подпункт 4.3.3. Во втором абзаце после слов «на входе и выходе капилляра должны быть одинаковыми,» заменить слова «через каждые 10 анализов» на слова: 
(Продолжение см. с.__)
«через каждые 5 анализов».
                                                                                                                       

Подпункт 4.3.4. Первый абзац изложить в новой редакции:                      
«Перед началом работы капилляр промывают электролитом, приготовленным по А.3 (приложение А), в течение 20 мин.»;                                    

          второй абзац исключить. 

          Пункт 4.4. Наименование пункта после слова «растворов» дополнить словами: «и электролита»;

          дополнить подпунктом 4.4.2:

          «4.4.2. Приготовление электролита проводят в соответствии с        приложением А».

           Пункт 4.5. Параметры изложить в новой редакции:


«Измерения выполняют при следующих рабочих параметрах прибора:


Напряжение ………………………………………………………..20 – 30 кВ


ввод пробы……………..………………………………гидродинамический


детектирование………………………………………кондуктометрическое


температура капилляра……………………………………………20 – 25 0С  


давление ввода пробы…..……………………………………..25 – 40 мБар


время ввода пробы…………………………………………………..20 – 50 с


время анализа…………………………………………………… 20 – 35 мин».


Пункт 4.6. Во втором абзаце после слов «Градуировку прибора проводят» дополнить словом: «ежедневно»;


исключить шестой абзац. 


Пункт 4.7:


в первом абзаце после слов заменить слова «(см 3.2 и 3.4)» на слова: «(см. 3.2 и 3.3); 


в последнем абзаце заменить слова «(см. таблицу 1)»  на слова:  «(см. таблицы 1 и 2)».


Подпункт 4.8.1. В таблице 1 и таблице 2 в заголовке последней колонки заменить символ «±δ%» на символ: «±δi%»;




Подпункт 4.8.2. Формула (1). В экспликации в четвертом абзаце заменить слова  «(см. таблицу 1)» на слова:  «(см. таблицы 1 и 2)».


Подпункт 4.8.3. изложить в новой редакции:

(Продолжение см. с.__)
«4.8.3. Результат анализа в документах, предусматривающих его использование, представляют в виде:  

Сi ср ± (iс  (Р = 0,95), мг/дм3;

           где Сiср – среднеарифметическое значение двух результатов измерений                массовой концентрации i-го иона признанных приемлемыми, мг/дм3; 

±(iс – границы абсолютной погрешности результата измерений массовой концентрации i-го иона, мг/дм3.

Значение абсолютной погрешности результата измерений массовой концентрации  i-го иона  ± (iс, мг/дм3, рассчитывают по формуле:

для анализа воды:  ±(iс = ±0,01· δi Сiср         ,                                           (1.а)

для анализа водки:  ±(iс = ±0,01· δi Сiср        ,                                           (1.б)

где  0,01 – множитель для пересчета процентов в доли единицы;

± δi – границы относительной погрешности, %, (см. таблицы 1 и 2)».
Пункт 4.8 дополнить подпунктом 4.8.4:

«4.8.4 Полученные значения абсолютной погрешности округляют до двух значащих цифр, если первая из них меньше тройки, и до одной значащей цифры, если она равна или больше трех. 

Числовое значение результата измерений Сiср после округления должно оканчиваться цифрой того же разряда, что и значение абсолютной погрешности».
Раздел 5 изложить в новой редакции:

«Контроль стабильности результатов измерений при реализации методики в лаборатории
Контроль стабильности результатов измерений при реализации методики в лаборатории осуществляют, используя метод контроля стабильности стандартного отклонения промежуточной прецизионности по 6.2.3 ГОСТ Р ИСО 5725-6 и метод контроля стабильности показателя правильности по 6.2.4 или 6.2.5 ГОСТ Р ИСО 5725-6 с применением контрольных карт Шухарта.

При неудовлетворительных результатах контроля, например,  при превышении предела действия или регулярном превышении предела предупреждения выясняют и устраняют причины этих отклонений.

Примеры построения карты Шухарта для контроля стабильности стандартного отклонения промежуточной прецизионности – по приложению В ГОСТ Р 51698.

(Продолжение см. с.__)
 Контроль стабильности показателя правильности результатов измерений проводят с использованием в качестве образца для контроля одного из образцов аттестованных градуировочных смесей, приготовленных по Б.8.1.1  или Б.8.1.2.

Примеры построения карты Шухарта для контроля стабильности показателя правильности – по 6.2.4.3 или 6.2.5.3 ГОСТ Р ИСО 5725.

При одновременном контроле лабораторией водок и воды, используемой  для их приготовления, построение карты Шухарта проводят только для одного  из этих продуктов.

Периодичность контроля и процедуры контроля стабильности результатов измерений должны быть установлены в Руководстве по качеству лаборатории в соответствии с ГОСТ Р  ИСО/МЭК 17025 (подраздел 4.2) и ГОСТ Р  8.563 ( пункт 7.1.1)».  
Приложение А. Пункт А.3. В первом абзаце после слов «вместимость» заменить слова «0,01 – 1,0 см3» на слова: «0,1 – 1,0 см3». 

Приложение Б. Подпункт Б.4.5.1 изложить в новой редакции:

«В мерную колбу вместимостью 1 дм3 вносят через воронку навеску соли хлористого магния 6-водного массой 8,365 г тщательно обмывая стенки воронки деионизованной водой. После растворения навески объем раствора доводят до метки деионизованной водой и тщательно перемешивают».
Подпункт Б.4.6.1 изложить в новой редакции:
         «В мерную колбу вместимостью 1 дм3 вносят через воронку навеску соли хлористого марганца 4-водного массой 3,602 г, тщательно обмывая стенки воронки деионизованной водой. После растворения навески объем раствора доводят до 

метки деионизованной водой и тщательно перемешивают».

Подпункт Б.4.7.1 изложить в новой редакции:
 «В мерную колбу вместимостью 1 дм3 вносят через воронку навеску соли 
хлористого стронция 6-водного массой 3,043 г, тщательно обмывая стенки воронки деионизованной водой. После растворения навески содержимое колбы доводят метки деионизованной водой и тщательно перемешивают».
Подпункт Б.5.5.1 В первом предложении после слов «соли сернокислого» исключить слово: «азотнокислого».

(Продолжение см. с.__)
	Директор ГНУ ВНИИПБТ Россельхозакадемии

Председатель ТК 176 «Спиртовая, дрожжевая 

и ликероводочная продукция»

Зав. лабораторией стандартизации, сертификации и метрологии
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Научный сотрудник
	 ____________              В.А. Поляков

 ____________           А.В  Шарыкина                                                                                            

_____________          Т.М. Шелехова  

 _____________         Н.В. Шелехова

 _____________        А.В. Космынин


1
2

2

