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The article is devoted to development of metrological support for measurements of mass fraction of crude fat (oil 
content) value which is hard to explain and generalised quality value of oilseeds and produced on their oilseeds 
residues, cereals and pulses, foodstuff and its components. Results of this value measurement depend on conditions 
of analysis and testing samples matrix. The problem of insuring of the results compossibility can be solved by the 
development of primary reference measurement procedure (PRMP) as well as development of related reference 
materials for transfer of the units to the results of routine measurements.
As the basic method was taken modified extractive method –  Randall’s method of quantitative extraction of free 
and chemical or mechanical bound fat from product samples followed by measurement. Development of PRMP 
included the optimisation of the parameters of the measurement of the possible limits of their variation, as well as 
evaluating components of the uncertainty of measurement taking into account contributions related to influence on 
the measurement results of the applied equipment and reagents, equations, measurement, methodological factors, 
the heterogeneity of samples. The extended uncertainty of the measurement results of the mass fraction of crude 
fat (oil content) at the coverage coefficient k=2 was 0.15 %, providing a margin of accuracy of the developed PRMP 
concerning standardised measurement methods from 2.7 to 13.3 times.
Comparisons of measurement results of crude fat mass fraction (oil content) in the seeds of: sunflower, soy, rape plant, 
mustard, flax by PRMP and GOST 10857–64, GOST 32749–2014, GOST 8.597-2010 vindicated the absence of result 
biases according to PRMP in compare with the routine methods results. Developed PRMP for crude fat (oil content) 
mass fraction in oilseeds and other products on their base (FR.PR1.31.2019.00009) together with PRMP for mass 
fraction of ash in nutritive products and food ingredients (FR.PR1.31.2018.00002), and state standards for system of 
units GET 173-2017, GVET 176-1-2010 was used for characterisation of 14 types of reference materials such as GSO 
11268–2019/ GSO 11270–2019; GSO 11279–2019/ GSO 11283–2019; GSO 11284–2019/ GSO 11289–2019.

Keywords: primary reference measurement procedure, foodstuff compound, oilseed crop, crude fat mass fraction, oil 

content, Randall’s method, reference materials
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Введение
Массовая доля сырого жира (масличность) –  глав-

ный показатель продуктивности семян масличных 

культур [1]. Содержание сырого жира подлежит кон-

тролю при оценке качества кормов и кормовых ком-

понентов [2, 3], зерна зерновых и зернобобовых куль-

тур [4, 5], сырья для производства продуктов питания 

для детей раннего возраста, беременных и кормящих 

женщин, диетического лечебного и диетического про-

филактического питания [6, 7].

Существуют различные методы определения содер-

жания сырого жира (масличности), которые делят на две 

группы. Методы первой группы основаны на способно-

сти жиров, основой которых являются глицериды жир-

ных кислот, растворяться в органических растворителях. 

Сначала жир переводят в органическую фазу, а затем 

определяют его количество в экстракте гравиметриче-

ским [8, 9] или другим способом, например, рефрак-

тометрией [10], хроматографией [11]. При использова-

нии данных методов глицериды при извлечении из тка-

ней вследствие взаимной растворимости жиров увлека-

ют за собой другие соединения: органические кислоты, 

фосфатиды, стерины, эфирные масла, воскообразные 

вещества, смолы, альдегиды, кетоны, красящие веще-

ства. Отсюда наименование данного показателя –  сырой 

жир, который в случае масличных семян с преобладаю-

щим содержанием триглицеридов заменяют на термин 

«масличность». Таким образом, содержание сырого жи-

ра (масличность) является «трудноописываемым» или 

«трудноформализуемым» показателем. Во-первых, из-

меренное значение зависит от условий экстракции [12]. 

Во-вторых, сочетание и пропорции соединений, входя-

щих в состав жира, могут сильно варьироваться в за-

висимости от анализируемой пробы [13]. В-третьих, 

ни один существующий эталон в области физико-хи-

мического анализа не может передавать единицу при 

определении содержания сырого жира (масличности).

Ко второй группе относятся методы, которые по-

зволяют определять содержание жира непосредствен-

но в объекте, например, метод ядерного магнитного 

резонанса (ЯМР) [14], ИК спектроскопия [15]. Методы 

второй группы реализованы в экспрессных анализа-

торах качества продукции и продовольственного сы-

рья. Они требуют построения градуировочной зависи-

мости с использованием образцов, содержание сырого 

жира (масличности) измерено гравиметрическим мето-

дом. Вместе с тем результаты измерений, полученные 

гравиметрическим методом, как это было указано вы-

ше, напрямую зависят от условий экстракции (свой-

ства растворителя, температура, продолжительность 

экстракции и т. п.), которые должны быть оптимизи-

рованы в процессе разработки методики измерений. 

Таким образом, для обеспечения сопоставимости ре-

зультатов измерений содержания сырого жира (маслич-

ности) при анализе пищевых продуктов и продоволь-

ственного сырья актуальным является создание пер-

вичной референтной методики измерений (ПРМИ), ко-

торая позволяет получать результаты измерений без их 

прослеживаемости [16]. Поскольку согласно [17] при-

менение ПРМИ возможно на одном комплекте оборудо-

вания у единственного юридического лица, то для пере-

дачи единицы величины сырого жира (масличности) ре-

зультатам рутинных измерений необходима также раз-

работка соответствующих стандартных образцов (СО). 

Настоящая статья посвящена результатам разработки 

ПРМИ массовой доли сырого жира (масличности) в се-

менах масличных культур и продуктах на их основе и ее 

применения для характеризации СО.

Экспериментальная часть
Описание метода измерений и оборудования

В основу ПРМИ положен улучшенный метод экс-

тракции –  метод Рэндалла [9]. Суть метода заключает-

ся в количественной экстракции свободного и химиче-

ски или механически связанного жира из проб продук-

та с его последующим взвешиванием.

Вспомогательное оборудование для подготовки 

проб включало размалывающее устройство, мельницу 

ножевую с охлаждением рабочей камеры, полуавтома-

тический вибрационный ситовой шейкер с комплектом 

сит, делитель проб.

При проведении измерений использовали экстрак-

ционной аппарат SER148/6 (VELP SCIENTIFICA, Италия), 

сушильный шкаф Binder FED-115 (WTB Binder, Германия), 

весы лабораторные электронные LE225D (Sartorius AG, 

Германия).

Массовая доля сырого жира (масличность), WF, %, 

в испытуемой пробе рассчитывается по формуле

(1)

где m +  –  масса стакана с экстрагированным 

жиром, г;

m  –  масса стакана, г;

m + ,0 –  масса стакана с экстрагированным 

жиром при контрольном измерении, г;

100,
+ m ,0

m

WF = 
m +  – m  – m + ,0 +

m



Рис. 1. Результаты варьирования времени экстракции для проб зерна пшеницы:

а) критерий –  полнота экстракции; б) критерий –  минимальное СКО

Fig. 1. Results of time extraction variation for wheat seeds samples: 

a) criteria –  fulness of extraction; b) criteria –  minimal mean-square deviation
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m ,0 –  масса стакана при контрольном измере-

нии, г;

m  –  масса навески, г.

Порядок подготовки проб

Образцами для исследования при разработке ПРМИ 

массовой доли сырого жира (масличности) являлись 

пробы семян масличных культур и продуктов на их ос-

нове, зерна зерновых и зернобобовых культур, комби-

кормов и кормовых компонентов, стандартные образцы 

утвержденного типа состава зерна и продуктов его пе-

реработки ГСО 9734–2010 [18]. Пробы очищали от ино-

родных минеральных и органических включений, тща-

тельно перемешивали и измельчали. Перед измель-

чением проб ступку или стакан мельницы лаборатор-

ной предварительно промасливали путем измельчения 

и последующего отбрасывания небольшого количества 

пробы, взятой из того же образца.

Пробы зерна зерновых и зернобобовых культур не-

посредственно перед измерением измельчали на мель-

нице лабораторной до полного прохождения через сито 

с ячейками размером 200 мкм и снова тщательно пере-

мешивали. Семена подсолнечника измельчали на мель-

нице лабораторной или в ступке до такой степени, по-

ка ядро не превращалось в муку, а лузга не принима-

ла вид частиц длиной не более ¼ длины семени; сое-

вые семена измельчали до прохода частиц через сито 

с ячейками размером 200 мкм. Семена остальных мас-

личных культур измельчали до однородного состояния. 

Пробы комбикорма и кормовых компонентов измельча-

ли на мельнице лабораторной до прохода частиц через 

сито с ячейками размерами 200 мкм (для проб шротов, 

жмыхов), 1 мм (для проб комбикорма). Трудно измель-

чаемые остатки (лузгу, шелуху и т. д.) измельчали нож-

ницами, растирали в фарфоровой ступке, присоеди-

няли к измельченной на мельнице пробе и тщательно 

перемешивали.

Порядок выполнения измерений

К гильзам, содержащим взвешенные навески про-

дуктов, присоединяли адаптеры и вводили в держате-

ли экстракционного аппарата SER148/6. В экстракцион-

ные стаканы с кипелками наливали н-гексан. Стаканы 

с н-гексаном устанавливали на плитку экстракцион-

ного аппарата. Экстракционный аппарат герметизиро-

вали, включали, запускали подачу охлаждающей во-

ды. Устанавливали параметры: температура экстрак-

ции, время экстракции, время промывки, время регене-

рации растворителя. По окончанию экстракции прибор 

выключали, снимали стаканы с экстрактом. Далее ста-

каны с экстрактом высушивали в сушильном шкафу, 

охлаждали в эксикаторе и взвешивали.

Результаты и их обсуждение
Выбор параметров экстракции

При выборе параметров измерений были учтены ре-

жимы измерений, установленные как в национальных, 

так и международных стандартах на методы измере-

ний данной величины.

Результаты экспериментальных исследований при 

выборе времени экстракции при разработке ПРМИ 

массовой доли сырого жира (масличности) на приме-

ре проб зерна пшеницы и семян подсолнечника пред-

ставлены на рис. 1–2. При выборе времени экстракции 



Рис. 2. Результаты варьирования времени экстракции для проб семян подсолнечника: 

а) критерий –  полнота экстракции; б) критерий –  минимальное СКО

Fig. 2. Results of time extraction variation for sunflower seeds samples: 

a) criteria –  fulness of extraction; b) criteria –  minimal mean-square deviation

Та б л и ц а  1 .  Результаты измерений массовой доли сырого жира (масличности) для проб различных 

объектов при временах экстракции 4 и 16 часов

Ta b l e  1 .  Results of measurement of crude fat (oil content) mass fraction for various objects samples in 4 

and 16 hours of extraction

Объект измерений

Результаты измерений массовой доли сырого 

жира (масличности), % Относительное 

расхождение, %

tэкст =4 ч tэкст =16 ч

Зерно пшеницы 1,93 2,21 12,8

Комбикорм для кур 2,72 2,83 3,9

Семена подсолнечника 1 28,70 31,50 8,9

Семена подсолнечника 2 24,67 25,55 3,1

Семена сои 21,84 22,59 3,3

Семена горчицы 25,11 29,09 13,7

Жмых рапса 9,61 9,72 1,1

Шрот рапса 2,95 3,77 21,7
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было использовано два критерия: полнота экстракции 

и минимальное относительное среднее квадратическое 

отклонение (СКО) результатов измерений.

В табл. 1 представлены результаты измерений мас-

совой доли сырого жира (масличности) для проб раз-

личных объектов при временах экстракции 4 и 16 ча-

сов соответственно. Относительное расхождение меж-

ду полученными результатами варьируется от 1,1 % 

до 21,7 %.

Выбранное время экстракции при определении 

массовой доли сырого жира (масличности) состави-

ло 16 часов.

Выбор массы навески

Масса навески, отбираемой для измерений, зависит 

от предполагаемого содержания сырого жира (маслич-

ности) в испытуемой пробе. Чем меньше жира содер-

жится в продукте, тем больше должна быть навеска. 

И наоборот, чем больше содержание жира, тем наве-

ска должна быть меньше. Величина навески ограниче-

на сверху параметрами используемых гильз. Кроме то-

го, большая масса обуславливает увеличение времени 

экстракции. Вместе с тем отбор слишком маленькой на-

вески приведет к увеличению погрешности (неопреде-

ленности) результатов измерений.



Рис. 3. Результаты варьирования массы навески для проб семян подсолнечника при времени экстракции 16 часов

Fig. 3. Results of sample weight variation for sunflower seeds samples for the time of extraction in 16 hours

0 2 4 6 8 10
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При выборе навески был использован метод дихо-

томии [19]. Полученные результаты выбора массы на-

вески при измерении массовой доли сырого жира (мас-

личности) на примере проб семян подсолнечника пред-

ставлены на рис. 3.

Как видно из рис. 3, увеличение массы навески 

пробы приводит к снижению относительного СКО ре-

зультатов измерений за счет уменьшения разброса 

при взвешивании экстракта и достигает минимума 

при массе навески, равной 2,5 г. Дальнейшее увели-

чение массы навески при сохранении параметров экс-

тракции сопровождается ростом относительного СКО 

результатов. Выбранного времени экстракции 16 ча-

сов оказывается недостаточным для извлечения все-

го сырого жира из увеличенной навески, т. е. наблю-

дается ситуация, аналогичная продемонстрирован-

ной на рис. 1–2.

Аналогичные экспериментальные исследования бы-

ли проведены для проб зерна зерновых и зернобобовых 

культур; семян масличных культур; комбикормов и кор-

мовых компонентов.

Оценивания показателей точности ПРМИ

После установления параметров измерений и их 

размахов проводили оценивание погрешности (нео-

пределенности) результатов измерений массовой до-

ли сырого жира (масличности). При этом были учтены 

следующие составляющие:

– стандартная неопределенность (стандартное от-

клонение) повторяемости и внутрилабораторной пре-

цизионности в соответствии с РМГ 61–2010 [20];

– стандартная неопределенность типа В (стандарт-

ное отклонение неисключенной систематической по-

грешности) в соответствии с Руководством ЕВРАХИМ/

СИТАК [21];

– стандартная неопределенность от неоднород-

ности (стандартное отклонение, связанное с не-

однородностью пробы) с учетом положений 

ГОСТ Р ИСО 5725-5-2002 [22].

Оценка стандартной неопределенности типа В (стан-

дартного отклонения неисключенной систематической 

погрешности) была выполнена с учетом источников не-

определенности, представленных в виде диаграммы 

«причина –  следствие» на рис. 4.

Источниками неопределенности, непосредственно 

входящими в уравнение измерений (1), являются не-

определенность взвешивания массы стакана с экстра-

гированным жиром m + , массы стакана  m , 

массы стакана с экстрагированным жиром при кон-

трольном измерении m + ,0, массы стакана при 

контрольном измерении m ,0, массы навески m .

Другими источниками неопределенности, которые 

не входят в уравнение измерения, но оказывают влия-

ние на результат измерений массовой доли сырого жи-

ра (масличности), являются масса навески продукта 

m , объем гексана V - , температура экстракции 

, время экстракции t , время промывки t .

Смещение, связанное с методическими параметра-

ми, оценивали путем проведения многофакторного экс-

перимента [23], который впоследствии обрабатывал-

ся регрессионным анализом с помощью пакета анали-

за Microsoft Excel.



Рис. 4. Источники неопределенности при реализации метода Рэндалла

Fig. 4. Sources of uncertainty at Randall’s method realisation

Та б л и ц а  2 .  Параметры варьирования при проведении многофакторного эксперимента для проб семян 

подсолнечника с массовой долей сырого жира (масличности) 25,6 %

Ta b l e  2 .  Parameters of variation at carrying of multifactorial testing for sunflower seeds samles. Crude fat 

(oil content) mass fraction –  25.6%

Фактор влияния X0

 Величина 

варьирования
X+ X–

Коэффициент 

влияния

Масса навески, г 2,5 0,5 3,0 2,0 0,0004

Объем гексана, 

см3
60 5 65 55 0,0002

Температура 

экстракции, °C
130 5 135 125 0,0073

Время экстрак-

ции, мин.
960 120 1080 840 0,0052

Время промывки, 

мин.
180 30 210 150 0,0011

Обозначения в таблице:

X0 –  оптимальное значение фактора;

X+, X- –  максимальное и минимальное значение фактора соответственно.
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Исходные данные для многофакторного экспери-

мента и полученные значения коэффициентов влия-

ния приведены в табл. 2.

В ходе исследования было получено, что повыше-

ние точности применяемого оборудования, а также 

степени гомогенизации при подготовке проб не при-

водят к дальнейшему повышению точности в связи 

с неоднородностью материала исследуемых проб. 

Вклад неоднородности в суммарную неопределен-

ность результатов измерении, оцененный с использова-

нием модели гетерогенного материала [22], представ-

лен на рис. 5. Бюджет неопределенности результатов 

измерений массовой доли сырого жира (масличности) 

в пробах семян подсолнечника представлен в табл. 3.



Т а б л и ц а  3 .  Бюджет неопределенности результатов измерений массовой доли сырого 

жира (масличности) в пробах семян подсолнечника

Ta b l e  3 .  Uncertainty budget of the results of crude fat mass fraction (oil content) measurement in sunflower 

seeds

Источник Оценка Ед. изм. ui
Коэф. 

чувств. i

Закон 

распр.

Число 

степ. сво-

боды, i

iui i
2ui2

Прецизионность 25,634 % 0,062 1 N 4 6,2 · 10-2 2,7 · 10-3

mстакан+жир 73,79248 г 3,0 · 10-5 40,0 R 1,2 · 10-3 1,4 · 10-6

mстакан 73,14882 г 3,0 · 10-5 -40,0 R -1,2 · 10-3 1,4 · 10-6

mстакан+жир,0 73,10890 г 3,0 · 10-5 -40,0 R  -1,2 · 10-3 1,4 · 10-6

mстакан,0 73,10610 г 3,0 · 10-5 40,0 R 1,2 · 10-3 1,4 · 10-6

mнав 2,50006 г 3,0 · 10-5 -10,3 R -3,1 · 10-4 9,5 · 10-8

mпродукта 2,50 г 0,29 0,0004 N 8 1,2 · 10-4 1,3 · 10-8

Vр-ля 60,0 см3 2,9 0,0002 N 8 5,8 · 10-4 3,3 · 10-7

Tкип 130,0 °C 2,9 0,0073 N 8 2,1 · 10-2 4,4 · 10-4

tэкст 960,0 мин 2,9 0,0052 N 8 1,5 · 10-2 2,3 · 10-4

tпромывки 180,0 мин 2,9 0,0011 N 8 3,2 · 10-3 1,0 · 10-5

Стандартная неопределенность типа А, uА, % 0,062

Стандартная неопределенность типа В, uВ, % 0,026

Суммарная стандартная неопределенность, uc, % 0,067

Расширенная неопределенность U (k = 2), % 0,13

Рис. 5. Вклады от различных источников в суммарную стандартную неопределенность результатов измерений массовой 

доли сырого жира (масличности) для проб семян подсолнечника

Fig. 5. Contributions from various sources in combined standard uncertainty of measurement results of crude fat mass fraction

(oil content) for sunflower seeds

0 10 20 30 40 50 60 70
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Та б л и ц а  4 .  Диапазоны измерений, значения показателей точности ПРМИ массовой доли сырого 

жира (масличности) в семенах масличных культур и продуктах на их основе

Ta b l e  4 .  Measuring results and values of accuracy PRMP for crude fat mass fraction (oil content) in oilseeds 

and products on their base

Объект

измерений

Диапазон измерений массо-

вой доли сырого жира 

(масличности), %

Границы абсолютной 

погрешности при довери-

тельной вероятности Р = 0,95, 

± , %

Расширенная неопределен-

ность при коэффициенте 

охвата k = 2, U

Зерно зерновых и зернобо-

бовых культур
от 0,2 до 10 вкл. 0,15 0,15

Семена масличных культур 

и продукты на их основе
от 0,2 до 70 вкл. 0,15 0,15

Комбикорма и кормовые 

компоненты
от 0,5 до 30 вкл. 0,15 0,15

Та б л и ц а  5 .  Сравнительная характеристика показателей точности ПРМИ массовой доли сырого 

жира (масличности) в семенах масличных культур и продуктах на их основе и стандартизованных 

методик измерений

Ta b l e  5 .  Comparing characteristics of accuracy rate of PRMP for crude fat mass fraction (oil content) in oil-

seeds and products on their base and standardised measurement procedures

Объект измерений
Показатель точности ПРМИ 

± , %

Стандартизованная 

методика измерений (ГОСТ)

Показатели точности ГОСТ

± , %

Зерно зерновых и зернобо-

бовых культур
0,15

ГОСТ 27670–88 0,5*

ГОСТ 29033–91 0,4–1,7*

ГОСТ ISO 11085–2016 0,4*

Семена масличных культур 

и продукты на их основе
0,15

ГОСТ 8.597–2010 0,6

ГОСТ 10857–64 0,4–0,7*

ГОСТ 32749–2014 0,4–2,0

ГОСТ ISO 659–2017 0,8–1,2*

Комбикорма и кормовые 

компоненты
0,15

ГОСТ Р 57543–2017 0,4*

ГОСТ 8.597–2010 0,5

ГОСТ 13496.15–2016 0,4–1,9

ГОСТ 13979.2–94 0,6*

ГОСТ 30131–96 0,4–0,6*

ГОСТ 32040–2012 0,4*

ГОСТ 32749–2012 0,4–1,5

ГОСТ 32905–2014 0,6*

ГОСТ ISO 734–1–2016 0,5–0,8*

ГОСТ ISO 734–2–2016 0,6*

ГОСТ ISO 11085–2016 0,4*

* –  в документе отсутствуют значения границы погрешности получаемых результатов, показатель точности принят равным удво-

енному значению СКО воспроизводимости методики измерений.
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Показатели точности ПРМИ массовой доли сыро-

го жира (масличности) в семенах масличных культур 

и продуктах на их основе –  в табл. 4.

Для подтверждения наивысшей точности ПРМИ 

был проведен сравнительный анализ показателей 

точности ПРМИ и стандартизованных методик изме-

рений (табл. 5).

Из табл. 5 видно, что запас по точности разработан-

ной ПРМИ по отношению к стандартизованным методи-

кам измерений составляет от 2,7 до 13,3 раз.



Та б л и ц а  6 .  Результаты измерений массовой доли сырого жира (масличности) в семенах масличных 

культур

Ta b l e  6 .  Results of measurement of crude fat mass fraction (oil content) in oilseeds

Проба
Результат измере-

ний по ПРМИ, %
№ ИЛ

Результат измере-

ний в ИЛ, %
Метод испытаний

Абсолютное 

расхождение, %

Семена подсолнечника 1 33,33±0,15

1 32,67±0,70 Сокслет -0,66

2 33,80±0,70 Сокслет 0,47

3 33,16±0,70 Сокслет -0,17

Семена подсолнечника 2 27,20±0,15
1 28,5±1,5 ИК спектроскопия 1,30

2 27,80±0,70 Сокслет 0,60

Семена сои 24,17±0,15
1 24,0±1,5 ИК спектроскопия -0,17

2 23,80±0,40 Сокслет -0,37

Семена рапса 42,76±0,15

1 43,00±0,70 Сокслет 0,24

2 42,70±0,70 Сокслет -0,06

3 42,60±0,60 ЯМР -0,16

Семена горчицы 30,02±0,15

1 30,10±0,70 Сокслет 0,08

2 29,70±0,70 Сокслет -0,32

3 29,50±0,60 ЯМР -0,52

Семена льна 45,74±0,15

1 45,50±0,70 Сокслет -0,24

2 45,80±0,70 Сокслет 0,06

3 45,90±0,60 ЯМР 0,16
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Экспериментальное опробование процедуры при-

менения ПРМИ для оценки правильности результатов 

измерений

Экспериментальное опробование процедуры при-

менения ПРМИ для оценки правильности результатов 

измерений проведено путем сравнения результатов 

измерений массовой доли сырого жира (масличности) 

в семенах масличных культур, полученных по ПРМИ 

и испытательными лабораториями (ИЛ) с использо-

ванием стандартизованных методик измерений: экс-

тракция на аппарате Сокслета по ГОСТ 10857–64 [24], 

ИК спектроскопия по ГОСТ 32749–2014 [25] и ЯМР 

по ГОСТ 8.597-2010 [26]. Результаты измерений пред-

ставлены в табл. 6.

По данным, представленным в табл. 6, рассчиты-

вали абсолютное расхождение, D, между результатом 

по ПРМИ и результатом, полученным в ИЛ, по формуле

D = W  – W ,                       (2)

где W  –  результат измерений массовой доли сырого 

жира (масличности) в ИЛ, %;

W  –  результат измерений массовой доли сыро-

го жира (масличности) по ПРМИ, %.

Полученные значения расхождения для всех проб 

не превышают значения абсолютной погрешности стан-

дартизованной методики измерений. Следовательно, 

ПРМИ не дает смещения по сравнению с результатами 

рутинных методов. Кроме того, ПРМИ обеспечивает за-

пас точности порядка 1:3 и более и может использо-

ваться для оценки правильности результатов измере-

ний, получаемых по другим методикам.

Разработанная методика была у тверж де-

на в качестве Государственной ПРМИ приказом 

Федерального агентства по техническому регули-

рованию и метрологии от 27 декабря 2019 г. № 3403 

и внесена в Федеральный информационный фонд 

по обеспечению единства измерений под номером 

ФР.ПР1.31.2019.00009.

Разработка стандартных образцов
Разработанная ГПРМИ массовой доли сырого жи-

ра (масличности) в семенах масличных культур и про-

дуктах на их основе (ФР. ПР1.31.2019.00009) была ис-

пользована для установления аттестованных значений 

массовой доли жира (сырого жира, масличности) при 

характеризации СО состава семян масличных культур, 

продуктов их переработки и комбикормов.

Измерения массовой доли влаги в СО осущест-

вляли с применением эталонной установки, реа-

лизующей термогравиметрический метод, из со-

става Государственного первичного эталона еди-

ниц массовой доли и массовой (молярной) кон-

центрации воды в твердых и жидких веществах 

и материалах ГЭТ 173-2017 [27]. Измерения массовой 



Та б л и ц а  7.  Материал СО

Ta b l e  7.  Material of RM

Номер СО Индекс СО Материал СО

ГСО 11268–2019 КК-1–1 Комбикорм для сельскохозяйственной птицы

ГСО 11269–2019 КК-1–2 Комбикорм для свиней

ГСО 11270–2019 КК-1–3 Комбикорм для крупного рогатого скота

ГСО 11279–2019 ППМК-1 Шрот подсолнечный

ГСО 11280–2019 ППМК-2 Шрот соевый

ГСО 11281–2019 ППМК-3 Шрот рапсовый

ГСО 11282–2019 ППМК-4 Жмых подсолнечный

ГСО 11283–2019 ППМК-5 Жмых соевый

ГСО 11284–2019 СМК-1 Подсолнечник

ГСО 11285–2019 СМК-2 Соя

ГСО 11286–2019 СМК-3 Горчица

ГСО 11287–2019 СМК-4 Рапс

ГСО 11288–2019 СМК-5 Лен

ГСО 11289–2019 СМК-6 Хлопчатник
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доли азота (белка, сырого протеина) осуществляли 

с применением Государственного вторичного этало-

на единиц массовой доли и массовой (молярной) кон-

центрации компонентов в твердых и жидких веществах 

и материалах на основе объемного титриметрического 

метода анализа ГВЭТ 176–1–2010 [28]. Массовая доля 

сырой золы была установлена с применением ГПРМИ 

массовой доли золы в пищевых продуктах и продо-

вольственном сырье (ФР.ПР1.31.2018.00002) [29].

Для приготовления СО использовали следующее 

продовольственное сырье: комбикорм, семена маслич-

ных культур, продукты их переработки (табл. 7), кото-

рое расфасовали в герметичные полиэтиленовые па-

кеты. Масса СО состава комбикормов составила от 30 

до 100 г, СО состава семян масличных культур, про-

дуктов их переработки –  от 30 до 600 г в зависимости 

от требований заказчика.

Исследование метрологических характерис-

тик материала СО были проведены в соответствии 

с ГОСТ ISO Guide 35–2015 [26] c учетом вклада от не-

однородности и нестабильности материала СО, а так-

же от способа установления аттестованных значений. 

Метрологические характеристики разработанных СО 

представлены в табл. 8.

Значения массовых долей азота (белка, сырого про-

теина), жира (сырого жира, масличности), золы указа-

ны в пересчете на абсолютно сухое вещество. Срок год-

ности всех СО составляет 6 месяцев. CО предназначены 

для метрологического обеспечения средств измерений 

и методик измерений.

Разработанные СО были успешно внедрены в прак-

тику поверки анализаторов состава семян маслич-

ных культур и продуктов их переработки, основан-

ных на спектроскопии в ближней ИК-области (Infratec 

1241, ИНФРАСКАН) и ЯМР методе (ЯМР –  анализато-

ры АМВ-1006М). В табл. 9 приведены сведения о коли-

честве поверок, проведенных специалистами УНИИМ 

с применением разработанных СО в период с 2019 

по 01.08.2020.

Данные табл. 9 демонстрируют высокую востре-

бованность разработанных СО для метрологического 

обеспечения экспрессных анализаторов состава семян 

масличных культур и продуктов их переработки.

Заключение
1. Разработана ПРМИ массовой доли сырого жи-

ра (масличности) в семенах масличных культур и про-

дуктах на их основе, реализованная на одном ком-

плекте оборудования и обеспечивающая наивыс-

шую в Российской Федерации точность получаемых

результатов.

2. Разработанная методика утверждена в качестве 

Государственной ПРМИ приказом Федерального агент-

ства по техническому регулированию и метрологии 

от 27 декабря 2019 г. № 3403 с присвоением ей реги-

страционного номера ФР.ПР1.31.2019.00009.

3. Р а з р а б о т а н ы ,  у т в е р ж д е н ы  и  в н е с е н ы 

в Федеральный информационный фонд по обеспече-

нию единства измерений 14 типов СО состава продо-

вольственного сырья:



Та б л и ц а  8 .  Метрологические характеристики СО состава семян масличных культур, продуктов их 

переработки и комбикормов

Ta b l e  8 .  Metrological characteristics of RMs for composition of oilseeds, products of their processing and 

foodstuff compounds

Аттестуемая характеристика
Диапазон аттестованных значений 

СО, %

Границы абсолютной погрешности 

аттестованного значения СО при дове-

рительной вероятности Р = 0,95, ± , %

ГСО 11268–2019/ ГСО 11270–2019 состава комбикормов (набор КК-1 СО УНИИМ)

Массовая доля влаги 7,0–18,0 0,2

Массовая доля азота 1,60–4,80 0,05

Массовая доля сырого протеина 10,0–30,0 0,3

Массовая доля сырого жира 1,0–10,0 0,2

Массовая доля сырой золы 1,00–10,00 0,05

10,0–20,0 0,1

ГСО 11279–2019 / ГСО 11283–2019 массовой доли жира, белка, влаги 

в продуктах переработки масличных культур (набор ППМК СО УНИИМ)

Массовая доля жира (масличность) 0,5–30,0 0,2

Массовая доля белка 15,0–31,0 0,3

31,0–60,0 0,35

Массовая доля влаги 3,0–15,0 0,2

ГСО 11284–2019 / ГСО 11289–2019 массовой доли жира, белка, влаги 

в семенах масличных культур (набор СМК СО УНИИМ)

Массовая доля жира (масличность) 13,0–60,0 0,2

Массовая доля белка 15,0–31,0 0,3

31,0–50,0 0,35

Массовая доля влаги 4,0–20,0 0,2

Т а б л и ц а  9 .  Сведения о количестве поверок с применением ГСО 11279–2019 / ГСО 11283–2019, 

ГСО 11284–2019 / ГСО 11289–2019

Ta b l e  9 .  Information about number of verifications with usage of GSO 11279–2019 / GSO 11283–2019, 

GSO 11284–2019 / GSO 11289–2019

Год проведения
Количество поверенных СИ

ИК-анализаторы ЯМР-анализаторы

2019 28 197

2020 (до 01.08.2020) 53 100
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– ГСО 11268–2019/ ГСО 11270–2019 состава комби-

кормов (набор КК-1 СО УНИИМ);

– ГСО 11279–2019 / ГСО 11283–2019 массовой доли 

жира, белка, влаги в продуктах переработки маслич-

ных культур (набор ППМК СО УНИИМ);

– ГСО 11284–2019 / ГСО 11289–2019 массовой доли 

жира, белка, влаги в семенах масличных культур (на-

бор СМК СО УНИИМ).

4. Применение разработанных СО, аттестованные 

значения которых установлены с использованием 

государственных эталонов единиц величин ГЭТ 173-2017, 

ГВЭТ 176-1-2010 и ПРМИ (ФР.ПР1.31.2019.00009, 

ФР.ПР1.31.2018.00002), позволит обеспечить сопоста-

вимость результатов рутинных измерений при провер-

ке качества продовольственного сырья на территории 

Российской Федерации.

Вклад соавторов
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