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1 НАЗНАЧЕНИЕ, ОБЛАСТЬ ПРИМЕНЕНИЯ И НОРМАТИВНЫЕ ССЫЛКИ

Настоящий документ устанавливает методику выполнения измерений массовой доли жира и сухих веществ (СОМО) в сливках и высокожирных молочных продуктах на анализаторе молока «Клевер-2». 
Измерения выполняют методом, в основе которого лежит измерение характеристик ультразвука и нахождение их зависимости с известными значениями количественных характеристик продукта.

Методика распространяется на сырые, гомогенизированные и термообработанные сливки коровьего молока, растительные сливки,  а также любые другие высокожирные продукты сходного состава.   Методика не может быть распространена на любые другие продукты, которые невозможно поместить в измерительные ячейку описанным ниже способом.

Методика может использоваться при производстве и контроле качества молочных продуктов и их аналогов.
В настоящей методике использованы ссылки на следующие нормативные документы:
ГОСТ 28498-90. Термометры жидкостные стеклянные. Общие технические требования. Методы испытаний.

ГОСТ 14919-83. Электроплиты, электроплитки и жарочные электрошкафы бытовые. Общие технические условия.

ГОСТ 24104-2001. Весы лабораторные. Общие технические требования.

ГОСТ 25336-82. Посуда и оборудование лабораторные стеклянные. Типы, основные параметры и размеры.

ГОСТ 6709-72. Вода дистиллированная. Технические условия.

ГОСТ 12026-76. Бумага фильтровальная лабораторная. Технические условия.

ГОСТ 29169-91. Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки с одной отметкой

ГОСТ 29227-91. Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки градуированные. 

ГОСТ 26809-86. Молоко и молочные продукты. Правила приемки, методы отбора и подготовка проб их к анализу.

ГОСТ 3626-73  Молоко и молочные продукты. Методы определения влаги и сухого вещества.

ГОСТ 5867 -90. Молоко и молочные продукты. Методы определения жира.

ГОСТ 22760-77. Молочные продукты. Гравиметрический метод определения жира.

ТУ 4215-007-45455637-06 “Клевер-2” (2М).

2 ХАРАКТЕРИСТИКИ ПОГРЕШНОСТИ ИЗМЕРЕНИЙ

Для измерения жира и СОМО в сырых молочных сливках диапазоны измерений, границы погрешности результатов измерений Δ для Р=0,95 и внутрилабораторные характеристики прецизионности (стандартное отклонение воспроизводимости 
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 и стандартное отклонение повторяемости 
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) приведены  в Таблице1. 

Таблица 1.
	Показатель
	Диапазон, %
	Граница погрешности, Δ, %
	Стандартное отклонение повторяемости 
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 % 
	Стандартное отклонение воспроизводимости, 
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 %

	Массовая доля жира
	от 20 до 60
	0,4 
	0,2
	0,6

	Массовая доля СОМО 
	от 1 до 7 
	0,3
	0,1
	0,4


Диапазоны измерений и характеристики прецизионности при измерении показателей других продуктов, устанавливаются индивидуально  для конкретного продукта пользователя. 
3 СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ, ВСПОМОГАТЕЛЬНЫЕ УСТРОЙСТВА, РЕАКТИВЫ И МАТЕРИАЛЫ
При выполнении измерений применяют следующие средства измерений, вспомогательные устройства, реактивы и материалы:

3.1 Анализатор молока и молочных продуктов “Клевер-2” «2М» по ТУ 4215-007-45455637-06. 

3.1 Анализатор молока и молочных продуктов “Клевер-2”.

3.2 Термометр ртутный стеклянный, диапазон измерения от 0 до 100°С, цена деления 1°С по ГОСТ 28498-90.

     3.3 Фильтровальный нетканый материал марки С1.200.080 по  ТУ8397-034-05283280.

3.4 Баня водяная по ТУ 46-22-603.

3.5 Плитка электрическая по ГОСТ 14919.

3.6 Весы лабораторные 3-его класса точности с НПВ 500г с  ценой поверочного деления 0,005г по ГОСТ 24104. 
3.7 Стаканы В-1-250 по ГОСТ 25336.

3.8 Вода  дистиллированная по ГОСТ 6709

3.9 Бумага фильтровальная лабораторная по ГОСТ 12026.

3.10 Воронка В-25-38 ХС ГОСТ 25336 

3.11 Пипетка 2-ого класса точности   на 1мл по ГОСТ 29169

3.12 Колбы КН-2-1000-42 по ГОСТ 25336.

3.13 Колбы типа КН-1-250-29/32  исполнения 2  ГОСТ 25336
3.14 Жидкое средство для мытья посуды бытовое
Допускается применение другой аппаратуры и других материалов, технические и метрологические характеристики которых не ниже указанных. 

5 ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ И ТРЕБОВАНИЯ К КВАЛИФИКАЦИИ ОПЕРАТОРА
При выполнении измерений с использованием анализатора молока «Клевер-2М» должны соблюдаться требования безопасности, изложенные в Руководстве по эксплуатации данного прибора, а также правила по технике безопасности при работе в лаборатории. 
К проведению измерений и к подготовке проб допускаются лаборанты (операторы) высшей и средней квалификации, прошедшие инструктаж по технике безопасности. Операторы должны быть ознакомлены с руководством по эксплуатации анализатора и должны освоить данную методику. 
6 УСЛОВИЯ ИЗМЕРЕНИЙ
6.1 При выполнении измерений соблюдают условия, приведенные в Таблице 2
Т а б л и ц а 2
	Наименование измеряемой величины
	Наименование влияющей величины
	Диапазон допускаемых значений

	Массовая доля жира и СОМО

	Температура окружающего воздуха
	от +10°С до +35°С


	
	Температура измеряемого объекта 
	от +20°С до +30°С

	
	Напряжение в сети
	от 187 до 250 В

	
	Относительная влажность воздуха
	до 80% при 35°С

	
	Атмосферное давление
	 от 84 до 106 кПа


6.2 Измерения проводят при отсутствии внешних электрических и магнитных полей, а также вибрации, влияющей на работу анализатора.

7 ОТБОР, ХРАНЕНИЕ И ПОДГОТОВКА ПРОБ
7.1 ОТБОР И ХРАНЕНИЕ ПРОБ

7.1.1 Отбор проб, их хранение и подготовку к анализу проводят по ГОСТ 26809-86. Консервирование проб не допускается.

7.1.2. Контрольные пробы хранят не более 4-х часов

7.2 ПРИГОТОВЛЕНИЕ ПРОБ
7.2.1 Подготовка пробы сливок. В общем случае сырые или обработанные сливки  можно использовать без пробоподготовки. Если продукт был охлажден, загустел, не текуч, а также при наличии любых неоднородностей и видимых включений пробу  нагревают в водяной бане до температуры (45±5)°С и тщательно перемешивают путем переливания из сосуда в сосуд (не менее трех раз). Затем пробу охлаждают до комнатной температуры. Для высокожирных сливок до (25-30)°С Проба поступившая на исследования сразу после сепарирования или механической обработки должна быть дегазирована.  
7.2.2 Подготовка пробы готового мороженного. При наличии оболочки (глазурь или вафли) ее  аккуратно снимают, далее образец дефрозируют и удаляют воздух  нагревая и охлаждая образец как описано в п. 7.2.1. При необходимости фильтрации пробы (например, при наличии в мороженном частиц орехов или фруктов), пробу фильтруют на соответствующем фильтре.
 7.2.3 Подготовка других проб. При  наличии любого образца следует учитывать, что в измерительную ячейку должна попасть представительная проба образца, гомогенная по составу, свободная от воздуха и не содержащая посторонних включений и частиц. Для этого в каждом конкретном случае необходимо выполнить процедуры обеспечивающие  указанные свойства пробы.

8 ПОДГОТОВКА К ВЫПОЛНЕНИЮ ИЗМЕРЕНИЙ

При подготовке к выполнению измерений проводят следующие работы:

8.1 Анализатор подготавливают к работе согласно требованиям, приведенным в Руководстве по эксплуатации.

8.2 Установление градировочных характеристик проводят согласно указаниям, приведенным в указанных руководствах по эксплуатации. 
По умолчанию на вашем приборе заводская градуировка для сырых сливок это Градуировка 2. Для любого продукта отличного от сырых сливок пользователь должен установить границы и метрологические характеристики имеющегося продукта. После чего принять решение либо использовать имеющуюся градуировку для сырых сливок, либо создать Градуировку   пользователя для своего конкретного продукта. 
Для анализа продуктов состава резко отличного от упомянутых выше пользователю необходимо  выполнить  собственную градуировку на конкретный продукт.  

8.3. Перед выполнением измерений проводят контроль работоспособности прибора. Для этого проводят три измерения дистиллированной воды. Контрольным является третье измерение дистиллированной воды. Подробнее процедура описана в Руководстве по эксплуатации.
При неудовлетворительном результате контроля проводят промывку измерительной ячейки и пробоприемника анализатора моющим раствором в соответствии с Руководством  по эксплуатации и контроль повторяют. Если после выполнения промывки результат остается неудовлетворительным, проводится коррекция нулей прибора, согласно указанного Руководства.

9 ВЫПОЛНЕНИЕ ИЗМЕРЕНИЙ
9.1 При проведении измерений выполняют операции, приведенные в разделе «Выполнение измерений» указанных Руководств по эксплуатации.

При выполнении измерений выполняют операции и соблюдают условия, приведенные в соответствующем разделе руководства по эксплуатации.

9.2 Промыть измерительную камеру приготовленной пробой, для чего залить пробу в анализатор и, не начиная измерение (через 3-5 секунд) слить образец из анализатора.  

Далее в пробоприемник анализатора наливают  (20(3) см3 продукта, подготовленного в соответствии в соответствии с разделом 7.2 После завершения измерения, анализатор выдает полученные результаты. Одновременно загорается сигнальный значок функций контроля, соответствие «кодов контроля» указаны  в Руководстве пользователя. 
9.3 После завершения измерения последовательно фиксируют соответствующие показания анализатора.  Показатели состава отличные от Жира и СОМО, на данной градуировки приравнены к нулю. 
9.4 Выполняют в условиях повторяемости процедуры п.9.1-9.3, получают результаты 
[image: image6.wmf]12

 

и 

XX

..

Сравнивают полученное расхождение между результатами по абсолютной величине с пределом повторяемости 
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 для измеряемого показателя из таблицы 1.
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Если неравенство (1) выполняется, то результаты 
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 считают приемлемыми и за результат измерения принимают среднее значение 
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, вычисленное по формуле
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9.5 В противном случае результаты бракуют и повторяют процедуру измерения в соответствии с п. 9.1-9.3.

10 Особенности работы с вязкими и густыми продуктами

10.1 Свежесепарированные жирные сливки - как правило, вязкий нетекучий продукт, при охлаждении или просто при длительном хранении сливки могут загустеть  таким образом, что восстановить первоначальную консистенцию невозможно. Поэтому  желательно провести исследование объекта на месте непосредственно после приготовления или сразу после поступления пробы в лабораторию.  

10.2 В любом случае (см. п.10.1) консистенция пробы должна быть пригодной для того, чтобы поместить ее в измерительную ячейку. Рекомендации и правила,  описанные нельзя использовать  для заведомо непригодных для измерения образцов (масло, сметана, йогурт итд). 

10.3 В независимости от состояния образца рекомендуется провести процедуру по п. 7.2.1. для всех высокожирных образцов. После этого в обязательном порядке следует промыть измерительную камеру измеряемым образцом, особенно если в ячейке находилась несмешиваемая со сливками вода.   

10.4 Залейте  пробу в пробоприемник. Для естественного затекания  пробы  в пробоприемник возможно потребуется некоторое время. Если этого не происходит, подсоедините к промывочному штуцеру шприц из комплекта анализатора  и медленно затягивайте  пробу до полного заполнения измерительного тракта. 

10.5 После попадания низкотекучей пробы в измерительную ячейку происходит  подогрев пробы и одновременно ёё анализ на пригодность к измерению. Для этого может понадобиться 1-2 минуты, в течение которых прибор находится в режиме  «Готовности к измерению»,   далее прибор проводит измерение и индицирует результаты. Если проба заведомо залита, а анализатор не начинает измерение, продолжая находиться в  режиме готовности  более двух минут, удалите пробу из измерительного тракта (при необходимости используя шприц) и залейте её повторно. 

10.6 По всем вопросам о применимости анализатора для анализа высокожирных молочных продуктов отличных от сырых сливок или объектов не молочного происхождения следует предварительно проконсультироваться на заводе изготовителе. 

.
ПРИЛОЖЕНИЕ А
Форма протокола результатов измерений.

ПРОТОКОЛ РЕЗУЛЬТАТОВ ИЗМЕРЕНИЙ №

Измерения  ____________________________________________________________________
(наименование объекта)

выполнены по заказу _____________________________________________________________
(наименование и адрес заказчика)
в соответствии с МВИ 2007.24.01/2/С на анализаторе «Клевер-2 (2М)»
При проведении измерений получены результаты, приведенные в таблице:

	N пробы заказчика 
	Наименование пробы
	Определяемый показатель
	Результат измерения 
	Предел допускаемой погрешности

	1
	2
	3
	4
	5

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	


Приведенные результаты измерений справедливы для проб, приведенных в таблице. Распространять их на группу подобных проб не допускается.

Полная или частичная перепечатка протокола без разрешения руководителя Испытательной лаборатории не допускается.

Зав. испытательной лаборатории                                      Ф.И.О.

        М.П.

Оператор                                                                              Ф.И.О.
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