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Предисловие

Цели, основные принципы и основной порядок проведения работ по межгосударственной стан
дартизации установлены ГОСТ 1.0—92 «Межгосударственная система стандартизации. Основные 
положения» и ГОСТ 1.2—2009 «Межгосударственная система стандартизации. Стандарты межгосу
дарственные, правила и рекомендации по межгосударственной стандартизации. Правила разработки, 
принятия, применения, обновления и отмены»

Сведения о стандарте

1 ПОДГОТОВЛЕН Федеральным бюджетным государственным научным учреждением «Всерос
сийский научно-исследовательский институт технологии консервирования» (ФБГНУ «ВНИИТеК») на 
основе аутентичного перевода на русский язык европейского регионального стандарта, указанного в 
пункте 5

2 ВНЕСЕН Федеральным агентством по техническому регулированию и метрологии (Росстан-
дарт)

3 ПРИНЯТ Межгосударственным советом по стандартизации, метрологии и сертификации (про
токол от 29 мая 2015 г. № 77-П)
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Казахстан КZ Госстандарт Республики Казахстан
Киргизия KG Кыргызстандарт
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Россия RU Росстандарт
Таджикистан TJ Таджикстандарт
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4 Приказом Федерального агентства по техническому регулированию и метрологии от 8 сентяб
ря 2015 г. № 1288-ст межгосударственный стандарт ГОСТ EN 16155— 2015 введен в действие в ка
честве национального стандарта Российской Федерации с 1 января 2017 г.

5 Настоящий стандарт идентичен европейскому региональному стандарту EN 16155:2012 Food
stuffs -  Determination of sucralose -  High performance liquid chromatographic method (Продукты пище
вые. Определение сукралозы. Метод высокоэффективной жидкостной хроматографии)

Международный стандарт разработан техническим комитетом СЕЫЯС 275 «Анализ пищевых 
продуктов. Горизонтальные методы», секретариатом которого считается DIN (Германия).

Перевод с английского языка (еп).
Официальные экземпляры европейского регионального стандарта, на основе которого подго

товлен настоящий межгосударственный стандарт, и европейского регионального стандарта, на кото
рый дана ссылка, имеются в Федеральном информационном фонде технических регламентов и стан
дартов.

Сведения о соответствии межгосударственных стандартов ссылочным европейским региональ
ным стандартам приведены в дополнительном приложении ДА.

Степень соответствия -  идентичная (IDT)
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М Е Ж Г О С У Д А Р С Т В Е Н Н Ы Й  С Т А Н Д А Р Т

ПРОДУКТЫ ПИЩЕВЫЕ

Определение сукралозы методом высокоэффективной жидкостной хроматографии

Foodstuffs. Determination of sucralose by high performance liquid chromatographic method

Дата введения — 2017—01—01

1 Область применения

Настоящий стандарт устанавливает метод определения сукралозы в пищевых продуктах с по
мощью высокоэффективной жидкостной хроматографии (ВЭЖХ) с использованием колонки с обра- 
щенно-фазовым сорбентом, водного раствора метанола в качестве подвижной фазы и рефрактомет
рического детектирования. Метод прошел валидацию путем двух межлабораторных испытаний, при 
этом анализ сукралозы проводили в пробах кетчупа, майонеза, бисквита, йогурта, растворимых сухих 
напитков и конфет с добавлением сукралозы от 83 мг/кг (млн1) до 737 мг/кг (млн1).

Подробная информация о результатах валидации метода содержится в приложении А.

2 Нормативные ссылки

Для применения настоящего стандарта необходим следующий ссылочный документ. В случае 
датированной ссылки применяют только указанное издание.

EN ISO 3696:1995, Water for analytical laboratory use -  Specification and test methods (ISO 
3696:1987) (Вода для лабораторного анализа. Технические требования и методы испытаний).

3 Сущность метода

Пробы в зависимости от консистенции либо растворяют в воде, либо разбавляют водой и при 
необходимости фильтруют или осветляют модифицированными растворами Карреза. Затем их под
вергают очистке методом твердофазной экстракции, элюирование проводят смесью метанола с во
дой.

Содержание сукралозы определяют с помощью ВЭЖХ с использованием колонки с обращенно- 
фазовым сорбентом, водного раствора метанола в качестве подвижной фазы и последующего ре
фрактометрического детектирования.

В качестве альтернативы может быть использован испарительный детектор по светорассея
нию. Для количественного определения применяют метод внешнего стандарта. За содержание 
сукралозы в пищевом продукте принимают содержание 1,6-дихлор-1,6-дидезокси-р-Э- 
фруктофуранозил-4-хлор-4-дезокси-а-0-галактопиранозида, определенное в соответствии с методом, 
приведенным в настоящем стандарте.

4 Реактивы

Для проведения испытания при отсутствии особо оговоренных условий используют только ре
активы гарантированной аналитической чистоты и воду, не ниже первой степени чистоты по EN ISO 
3696. Используемые растворители по степени чистоты должны быть пригодны для применения в 
анализе с помощью ВЭЖХ, если не оговорены другие условия. Допускается использование доступ
ных для приобретения готовых растворов при условии, что их характеристики не отличаются от при
веденных ниже.

4.1 Сукралоза, C12H19CI3O8, М = 397,63 г/моль.
4.2 Калий железистосинеродистый (II), K4[Fe(CN)6] ' 3 Н20.
4.3 Цинк азотнокислый, Zn(N03)2 ' 6Н20.
4.4 Метанол для ВЭЖХ.

Издание официальное
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4.5 Основной раствор сукралозы pSuc массовой концентрации приблизительно 
1000 мг/дм3

Навеску сукралозы массой приблизительно 100 мг, взвешенную с точностью до 0,1 мг, поме
щают в мерную колбу вместимостью 100 см3, растворяют в небольшом количестве воды и доводят 
содержимое до метки водой. Свежий раствор готовят ежедневно. Следует учитывать содержание 
влаги и чистоту стандартного вещества, из которого готовят раствор.

4.6 Градуировочные растворы массовой концентрации (Psuc) от 20 мг/дм3 до 100 мг/дм3

Концентрации градуировочных растворов, приведенные ниже, носят рекомендательный харак
тер и могут быть изменены в зависимости от чувствительности прибора и диапазона определяемых 
концентраций. Следует стараться не заходить за линейную область системы детектора.

Готовят не менее пяти градуировочных растворов из основного раствора сукралозы по 4.5 раз
бавлением его таким образом, чтобы получились растворы с концентрацией сукралозы, например, 
20, 40, 60, 80 и 100 мг/дм3. Готовят свежие растворы ежедневно вдень анализа.

4.7 Модифицированные растворы Карреза

4.7.1 Раствор А [калий железистосинеродистый (II)]
Разбавляют 53,45 г калия железистосинеродистого (II) по 4.2 водой до 500 см3.
4.7.2 Раствор В (цинк азотнокислый)
148,75 г цинка азотнокислого по 4.3 разбавляют водой до 500 см3.

4.8 Подвижная фаза для ВЭЖХ

Смешивают одну объемную часть метанола по 4.4 стремя объемными частями воды.

5 Основное и вспомогательное оборудование

При проведении испытания используют обычное оборудование, в частности, перечисленное
ниже.

5.1 Мембранный фильтр для фильтрования пробы с диаметром пор не более 0,45 мкм.
5.2 Фильтр складчатый.
5.3 Колонка (патрон) для твердофазной экстракции, заполненная обращенно-фазовым сорбен

том с привитыми октадецильными группами С-18, массой 500 мг.
5.4 Система для ВЭЖХ в указанной ниже комплектации:
- насос для подачи подвижной фазы;
- устройство для ввода проб;
- рефрактометрический детектор с кюветой с контролируемой температурой или как альтерна

тива испарительный детектор по светорассеянию;
- термостат колоночный;
- система обработки данных.
5.5 Колонка для ВЭЖХ аналитическая, длиной 250 мм с внутренним диаметром 4 мм, запол

ненная обращенно-фазовым сорбентом (С18) с привитыми октадецильными группами, например Li- 
chrospher®1) 100 RP-18, диаметром частиц 5 мкм, либо аналогичная им колонка.

Для защиты аналитической колонки используют предколонку, заполненную тем же сорбентом.

6 Процедура проведения испытания

6.1 Подготовка пробы

Гомогенизируют испытуемую пробу подходящим способом. Например, пробы жидких продуктов 
перемешивают, пробы твердых продуктов, таких как конфеты, измельчают, а пробы продуктов, таких 
как жевательная резинка, подвергают глубокому замораживанию и затем измельчают. Пробы густых 
жидких продуктов, таких как йогурт или кетчуп, гомогенизируют перемешиванием и при необходимо
сти осветляют модифицированными растворами Карреза по 4.7.

1) Lichrospher® 100 RP-18 приведена как пример подходящей колонки, имеющейся в продаже. Эта инфор
мация дана для удобства пользователей настоящего стандарта и не является рекламой CEN данного продукта.
2
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Некоторые пробы требуют предварительной подготовки с использованием патрона для твер
дофазной экстракции.

6.2 Приготовление растворов пробы для анализа

6.2.1 Растворимые в воде продукты (например, карамель и аналогичные продукты)
Измельченную пробу для анализа массой 5 г, взвешенную с точностью до 1 мг, растворяют в 

воде в мерной колбе вместимостью 50 см3 и доводят содержимое водой до метки. Если раствор мут
ный, фильтруют через мембранный фильтр.

6.2.2 Продукты, не полностью растворимые в воде (например, пирожные, жевательная 
резинка, йогурт, кетчуп, майонез)

Измельченную пробу массой 5 г, взвешенную с точностью до 1 мг, помещают в мерную колбу 
вместимостью 50 см3. В колбу добавляют около 25 см3 воды, после чего содержимое в колбе пере
мешивают в течение 30 мин при помощи магнитной мешалки при температуре от 40 °С до 60 °С либо 
обрабатывают в ультразвуковой бане. В растворы проб, содержащих белок, вносят по 1 см3 каждого 
из модифицированных растворов Карреза (4.7.1 и 4.7.2). Колбы с содержимым встряхивают после 
добавления каждого раствора. Затем полученные растворы охлаждают до комнатной температуры, и 
объем раствора в колбе доводят водой до метки. Полученный раствор фильтруют сначала через 
складчатый фильтр, а затем, если раствор остается мутным, фильтруют через мембранный фильтр.

6.2.3 Проведение твердофазной экстракции
Колонку для твердофазной экстракции по 5.3 кондиционируют путем пропускания через нее ме

тилового спирта и воды порциями по 5 см3 каждая. Вводят по 5 см3 раствора пробы по 6.2.1 или 6.2.2 
в кондиционированные колонки. Затем патроны промывают водой тремя порциями по 5 см3 каждая, 
не допуская при этом попадания воздуха в патрон. Далее сукралозу элюируют из патрона 5 см3 по
движной фазы для ВЭЖХ по 4.8 в мерную колбу вместимостью 10 см3 до полного освобождения па
трона от растворителя, водой доводят объем в колбе до метки. Фильтруют элюат через мембранный 
фильтр по 5.1 во флаконы для ВЭЖХ.

6.3 Анализ с помощью высокоэффективной жидкостной хроматографии

Приведенные ниже параметры обеспечивают удовлетворительное качество хроматографиче
ского анализа при использовании колонки по 5.5:

- объем инжекции до 100 мм3;
- подвижная фаза по 4.8;
- температура термостата колонки 35 °С;
- температура рефрактометрического детектора 30 °С;
- скорость потока подвижной фазы около 1,2 см3/мин.

6.4 Идентификация

Вводят аликвоту анализируемого раствора в систему ВЭЖХ и проводят хроматографический 
анализ, соблюдая параметры, рекомендованные в 6.3. Пик сукралозы на хроматограмме раствора 
пробы идентифицируют по совпадению его времени удерживания со временем удерживания пика 
аналита на хроматограмме градуировочного раствора сукралозы. Кроме того, идентификацию пика 
аналита можно также проводить путем сравнения хроматограмм раствора пробы с добавлением и 
без добавления стандартного раствора аналита.

6.5 Количественное определение

Массовую концентрацию анализируемого вещества в растворе пробы рассчитывают, исходя из 
интегрированной площади пика сукралозы на хроматограмме раствора пробы и соотношения между 
площадью пика и массовой концентрацией аналита в стандартном растворе, используя градуировоч
ную функцию.

В системе координат строят градуировочную функцию, откладывая полученные площади пиков 
против соответствующих значений концентраций градуировочных растворов аналита. Получают пря
мую линию, отвечающую уравнению вида: у = а + Ьх (Ь -  величина наклона линейной функции; а -  
координата точки пересечения оси ординат градуировочной функцией).

Полученную функцию проверяют на соответствие требованиям линейности.

3
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7 Обработка результатов

Массовую концентрацию сукралозы psuc, мг/дм3, или массовую долю сукралозы wSUc, мг/кг 
(млн1), в анализируемом растворе пробы определяют путем интегрирования площади пика R, полу
ченного при анализе введенного раствора пробы. Количество сукралозы в пробе затем вычисляют, 
используя градуировочную функцию, по формуле

(R —а) V
P s u c ™  W s u c  =  — 7 ------------------ , ( 1 )b • т

где R -  площадь пика сукралозы, полученного при анализе раствора анализируемой пробы; 
а -  координата точки пересечения оси ординат градуировочной линией по 6.5; 
b -значение наклона градуировочной линии по 6.5;
У -  общий объем раствора пробы (например, 50 см3); 
т -  масса анализируемой пробы (например, 5 г).
Результат выражают целым числом.

8 Прецизионность

8.1 Общие положения

Данные по прецизионности методики определения сукралозы получены в 2007, 2008 гг. в ре
зультате двух межлабораторных испытаний на пробах продуктов: кетчупа, майонеза с высоким и низ
ким содержанием сукралозы, бисквита, йогурта, двух видов растворимых сухих напитков и двух видов 
конфет (прессованные таблетки) различного вкуса и с различным содержанием подсластителя. Зна
чения метрологических характеристик, полученные в результате межпабораторных испытаний, могут 
быть не применимы к другим содержаниям аналита и другим типам матриц, чем те, что указаны в 
приложении А.

8.2 Повторяемость

Абсолютное расхождение между результатами двух независимых единичных испытаний, полу
ченными одним методом на идентичном объекте испытаний в одной лаборатории одним оператором 
с использованием одного и того же оборудования в течение короткого промежутка времени, не долж
но превышать предел повторяемости г более чем в 5 % случаев.

Предел повторяемости зависит от уровня концентрации аналита в образце: 
кетчуп:

X  = 128,83 мг/кг (млн1), г= 8,38 мг/кг (млн1); 
майонез 1:

X  = 463,03 мг/кг (млн1), г= 38,58 мг/кг (млн1); 
майонез 2:

X  = 175,84 мг/кг (млн1), г = 27,87 мг/кг (млн1); 
бисквит:

X  = 737,30 мг/кг (млн1), г= 31,12 мг/кг (млн1); 
йогурт:

X  = 87,53 мг/кг (млн'1), г = 7,88 мг/кг (млн'1);

растворимый сухой напиток 1:
X  = 249,52 мг/кг (млн'1), г= 24,61 мг/кг (млн'1); 

растворимый сухой напиток 2:
X  = 225,21 мг/кг (млн'1), г= 16,88 мг/кг (млн'1); 

конфеты 1:
X  = 471,14 мг/кг (млн'1), г= 25,30 мг/кг (млн'1);
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конфеты 2:
X  = 139,35 мг/кг (млн1), г = 10,73 мг/кг (млн1).

8.3 Воспроизводимость

Абсолютное расхождение между результатами двух единичных испытаний, полученными одним 
методом на идентичном объекте испытаний в разных лабораториях разными операторами с исполь
зованием разного оборудования, не должно превышать предел воспроизводимости R более чем в 
5 % случаев.

При проведении испытаний предел воспроизводимости равен следующим значениям: 
кетчуп:

X  = 128,83 мг/кг (млн1), R= 18,16 мг/кг (млн1); 
майонез 1:

X  = 463,03 мг/кг (млн1), R = 69,92 мг/кг (млн1); 
майонез 2:

X  = 175,84 мг/кг (млн1), R = 53,55 мг/кг (млн1); 
бисквит:

X  = 737,30 мг/кг (млн1), R = 130,89 мг/кг (млн1); 
йогурт:

X  = 87,53 мг/кг (млн1), R = 22,18 мг/кг (млн1); 
растворимый сухой напиток 1:

X  = 249,52 мг/кг (млн1), R = 64,44 мг/кг (млн1); 
растворимый сухой напиток 2:

X  = 225,21 мг/кг (млн1), R = 48,89 мг/кг (млн1); 
конфеты 1:

X  = 471,14 мг/кг (млн1), R = 43,64 мг/кг (млн1); 
конфеты 2:

X  = 139,35 мг/кг (млн1), R = 25,40 мг/кг (млн1).

9 Протокол испытаний

Протокол испытаний должен содержать как минимум следующие сведения:
a) всю информацию, необходимую для идентификации пробы;
b) ссылку на настоящий стандарт или на другой используемый метод;
c) дату и время отбора пробы (если они известны);
d) дату поступления пробы в лабораторию;
e) дату проведения испытания;
f) результаты испытания с указанием единиц измерения;
д) все особенности, наблюдавшиеся при проведении испытания;
h) все операции, не оговоренные в настоящем методе или рассматриваемые как необязатель

ные, которые могли повлиять на результаты испытания.
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Приложение А 
(справочное)

Данные по прецизионности методики

Приведенные в таблице А.1 данные получены в результате двух межлабораторных испытаний, в которых 
участвовали 10 и 9 участников, соответственно. Метод подготовлен рабочей группой «Подсластители» Феде
рального бюро защиты прав потребителей и безопасности пищевых продуктов Германии [2].
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Приложение ДА 
(справочное)

ГОСТ EN 16155—2015

Сведения о соответствии межгосударственных 
стандартов ссылочным европейским региональным стандартам

Т а б л и ц а  ДА.1
Обозначение и наименование европейского 

регионального стандарта
Степень

соответствия
Обозначение и наименование межгосударствен

ного стандарта
EN ISO 3696:1995 Вода для лабораторного 
анализа. Технические требования и методы 
испытаний

*

* Соответствующий межгосударственный стандарт отсутствует. До его утверждения рекомендуется использо
вать перевод на русский язык данного европейского регионального стандарта. Перевод данного европейского 
регионального стандарта находится в Федеральном информационном фонде технических регламентов и 
стандартов.
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