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ВСТУП
Національний стандарт на методи визначення кількості і якості клейковини у зерні пшениці розроблено з урахуванням сучасних вимог нормування та визначення якості зерна пшениці, призначеного для експортування і внутрішніх потреб. 
Стандарт частково гармонізований з міжнародним стандартом ISO 21415-2:2015 Wheat and wheat flour -- Gluten content -- Part 2: Determination of wet gluten and gluten index by mechanical means
Стандарт вводиться на заміну ГОСТ 13586.1-68
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1 СФЕРА ЗАСТОСУВАННЯ
Цей стандарт поширюється на зерно м’якої та твердої пшениці (Triticum aestivum L.та Triticum durum Desf) та встановлює методи  визначення кількості  та якості  сирої клейковини, що передбачають відмивання її механічним способом. Цей метод безпосередньо застосовують до грубого помелу пшениці, якщо розмір часток помелу відповідає умовам, наведеним у розділі 7 (таблиця 1).
Метод А (п.9.1) є гармонізованим з вимогами стандарту ISO 21415-2 Wheat and wheat flour- Gluten content Part 2: Determination of wet gluten and gluten index by mechanical means та може використовуватися як для внутрішніх потреб так і для експортно-імпортних операцій на ринку зерна.
Метод В (п.9.2) є арбітражним  та використовується  для визначення якості зерна на внутрішньому ринку.
У Додатку В викладений новий метод визначення хлібопекарської якості пшениці за показником індекс седиментації SDS-30, який був розроблений СГІ-НЦНС УААН. Цей метод розповсюджується на зерно хлібопекарської м'якої пшениці та тритікале, призначене на продовольчі та непродовольчі потреби та експорту.
2 НОРМАТИВНІ ПОСИЛАННЯ
У цьому стандарті є посилання на такі нормативні документи:
ДСТУ 2422-94 Зерно заготівельне і постачальне. Терміни та визначення 
ДСТУ 7270:2012 Метрологія. Прилади зважувальні еталонні. Загальні технічні вимоги, порядок та методи атестації
ГОСТ 6709-72  Вода дистиллированная. Технические условия (Вода дистильована. Технічні умови)
ГОСТ 4233-77 Реактивы. Натрий хлористый. Технические условия (Реактиви. Натрій хлористий. Технічні умови)
ДСТУ 3583-97 Сіль кухонна. Загальні технічні умови 
ДСТУ 3768:2010 Пшениця. Технічні умови
ГОСТ 28498-90 Термометры жидкостные стеклянные. Общие технические требования. Методы испытаний (Термометри рідинні скляні. Загальні технічні вимоги. Методи випробовування)

ГОСТ 12.2.007.0-75 ССБТ. Изделия электротехнические. Общие требования безопасности (ССБП. Вироби електротехнічні. Загальні вимоги безпеки)
3 ТЕРМІНИ ТА ВИЗНАЧЕННЯ ПОНЯТЬ
У цьому стандарті використано наступні терміни та відповідні їм визначення понять згідно з ДСТУ 2422, зокрема:
3.1 сира клейковина 
В’язка еластична речовина, яка складається переважно з двох фракцій білків (гліадину і глютеніну) у гідратованій формі
3.2 шрот
Продукт грубого помелу зерна пшениці з частинками розміром відповідно до таблиці 1(розділ 7)
3.3 кількість клейковини/ вміст клейковини
Відношення маси відмитої сирої клейковини до маси проби розмеленого зерна, що відмивалася, взятої для відмивання, виражене у відсотках
 3.4 якість клейковини за показником Індекс клейковини по Пертену (ІКП)
Показник реологічних властивостей відмитої клейковини  розраховується як відношення маси сирої клейковини, що залишилася на пластині касети (5.7) після центрифугування, до загальної маси відмитої клейковини, виражене у відсотках1  
3.5 якість клейковини за показником Індекс деформації клейковини  (ІДК)
Показник  реологічних властивостей клейковини, визначений за приладом ВДК
3.6 клейковина, що не відмивається
Клейковина, яку неможливо сформувати у зв'язну масу, щоб визначити її кількість та якість згідно з вимогами цього стандарту
1 При слабкій клейковині показник ІКП наближається до 0, при сильній – до 100 залежно від кількості клейковини, яка залишиться на пластині
4 РЕАКТИВИ І МАТЕРІАЛИ
Використовують  воду та реактиви певного ступеня очищення, а саме:
4.1 Натрій хлористий (далі хлорид натрію) – марка «ч» згідно з  ГОСТ 4233-77, або сорт «екстра» згідно з ДСТУ 3583-97 
4.2 вода дистильована або демінералізована  згідно з ГОСТ 6709-72  
4.3 розчин хлориду натрію, 20 г/дм3
Розчиняють 200 г хлориду натрію (4.1) у 1 дм3 води (4.2), після чого доводять розчин водою до загального об’єму 10 дм3. Температура розчину при   відмиванні клейковини повинна становити (22 ± 2) °С.
Рекомендовано розчин використовувати свіжим кожного дня. 
5 УСТАТКУВАННЯ
Використовують лабораторне обладнання, зокрема:
5.1 автоматичний прилад для відмивання клейковини2, обладнаний двома камерами для відмивання (5.1.1) із вмонтованими змішувальними гачками (5.1.2), електронно-контрольованим пристроєм для постачання розчину/води (5.1.3) та пристроєм для запобігання роботи без встановлених касет
2 Прилад Glutomatic2200 виробництва Perten Instruments (Швеція) є  прикладом обладнання, яке використовується для цієї мети в міжнародній практиці. Цю інформацію подано для зручності користувачів цього стандарту.
5.1.1 камера для відмивання (див. рисунок А.1), яка складається з плексигласового корпусу з вмонтованим змішувальним гачком (5.1.2) та з’ємної касети для відмивання (5.1.4)
5.1.2 змішувальний гачок (див. рисунок А. 2), який при встановленій касеті для відмивання (5.1.4) має бути розташований на відстані 0,7 мм (± 0,05) від металевих утримувачів сит з розміром отворів 88 мкм (5.1.5) 
Примітки. Ці значення перед початком роботи обов’язково перевіряються для кожної камери відмивання (5.1.1) за допомогою калібрувальних металевих пластин, що постачаються з приладом. У подальшому таке калібрування приладу здійснюється згідно з інструкціями виробника
5.1.3 пристрій для постачання розчину/води, що містить перистальтичний насос для постачання розчину хлориду натрію ( 4.3) або води (4.2) з постійним рівнем потоку від 50 см3/хв до 56 см3/хв.
5.1.4 касета для відмивання, яка складається із плексигласового кільця з внутрішнім діаметром 54,6 мм (±0,05), що з’єднується з металевим утримувачем сит з розміром отворів 88 або 840 мкм (5.1.5 та 5.1.6)
5.1.5 металевий утримувач сит з розміром отворів 88 мкм, з перфорованим дном для сита з поліестеру
5.1.6 металевий утримувач сит з розміром отворів 840 мкм, з перфорованим  дном для сита з поліаміду 
5.2 сито з поліестеру 88 мкм, з розміром отворів 88 мкм (далі сито 88 мкм)
5.3 сито з поліаміду 840 мкм, з розміром отворів  840 мкм (далі сито 840 мкм)
5.4 пластикова ємність місткістю 10 дм3, яка з’єднана з приладом  за допомогою силіконового  подвійного шлангу
5.5 дозуючий пристрій для  додавання розчину хлориду натрію (4.3) або води (4.2) із можливістю регулювання подачі в межах 4 – 5,1 см3 (± 0,1 см3)
5.6 центрифуга3, зі швидкістю 6000 ± 5 обертів за хвилину і радіальним прискоренням 2000 g, обладнана місцями для фіксації касет з перфорованими пластинами (5.7)
3 Прилад Gluten Index Сentrifuge 2015 виробництва Perten Instruments (Швеція) є прикладом обладнання, яке використовується для цієї мети в міжнародній практиці. Ця інформація подана для зручності користувачів цього стандарту.
5.7 касета з перфорованими пластинами для визначення Індексу клейковини по Пертену (ІКП)
5.8 ваги лабораторні з точністю вимірювання до 0,01 г згідно з 
ДСТУ 7270
5.9 лабораторний млин, який дає грубий помел пшениці з розміром частинок відповідно до вимог, що вказані у таблиці 1 (розділ 7)
5.10 шпатель металевий, для збирання клейковини з касети (5.7) при визначенні Індекса клейковини по Пертену (ІКП)
5.11 стакани, місткістю 500 см3 (для збирання змивів при роботі приладу для відмивання клейковини)
 5.12 металевий пінцет

5.13 вимірювач деформації клейковини (ВДК) з межею допустимої абсолютної похибки не більше ±1,0 од. ІДК та діапазоном вимірювання 
0 – 120 од. ІДК 
5.14 стакан, місткістю 0,25 дм3
5.15 таймер  згідно з чинною нормативною документацією
5.16 термометр рідинний скляний  з ціною поділки 1°С, діапазоном вимірювань від 0°С до 50 °С, згідно з ДСТУ ISO 1770:2005. Термометри паличні загальної призначеності. Технічні вимоги (ІSO 1770:1981, ІDT)
Дозволяється застосування інших засобів вимірювальної техніки та обладнання з метрологічними характеристиками та показниками якості не нижче за наведені. 
6 ВІДБИРАННЯ ПРОБ
6.1 Пробу зерна пшениці  відбирають згідно з вимогами до відбору зразків, що наведені в ДСТУ 3768.
6.2 Важливо, щоб на аналіз була представлена репрезентативна проба, яка не повинна бути пошкоджена або змінена під час транспортування та зберігання.
7 ПІДГОТОВКА ВИПРОБУВАЛЬНОГО ЗРАЗКА
 З отриманої проби зерна пшениці виділяють репрезентативний зразок масою не менш ніж 100 г,  очищують від смітної домішки згідно з вимогами ГОСТ 30483, за виключенням зіпсованих  зерен пшениці, жита, ячменю та тритикале. Підготовлений зразок повністю розмелюють4. Використовують лабораторний млин (п. 5.9) та перевіряють, щоб витримувались вимоги до крупності помелу, наведені у Таблиці 1. До проведення випробування розмелені зразки зберігають у закритих ємностях, для уникнення змін вологості зразку.
 4 Необхідно, щоб млин забезпечував помел без істотного нагрівання проби зерна.  Лабораторні млини  LM 3100 та LM 120  виробництва Perten Instruments (Швеція) є прикладом обладнання, яке використовується для цієї мети в міжнародній практиці. Цю інформацію подано для зручності користувачів цього стандарту
Таблиця 1.  Розмір отворів сит і характеристика помелу зерна 
	Розмір отворів сит, мкм
	Прохід крізь сито, %

	710
	100

	500
	від 95 до 100

	від 210 до 200
	80 і менше


. 

8 ВИДІЛЕННЯ НАВАЖОК
Зважують 10 г попередньо підготованого випробувального зразка розмеленого зерна (розділ 7) з точністю до 0,01 г і кількісно переносять у касету для  відмивання (5.1.4), з’єднану з утримувачем сит 88 мкм ( 5.1.5). Сито має бути  попередньо очищене та зволожене дистильованою водою. Обережно струшують касету для відмивання, щоб рівномірно розподілити на ситі  наважку випробуваного зразку.
9 ВИКОНАННЯ ВИМІРЮВАНЬ
9.1 МЕТОД ВИЗНАЧЕННЯ КІЛЬКОСТІ ТА ЯКОСТІ КЛЕЙКОВИНИ З ВИКОРИСТАННЯМ СОЛЬОВОГО РОЗЧИНУ ДЛЯ ВІДМИВАННЯ ( МЕТОД  А)
9.1.1 Загальні положення
Готують тісто і відмивають клейковину в автоматичному режимі на приладі (п. 5.1) за допомогою сольового розчину (4.3). Роботу проводять, дотримуючись інструкції з експлуатації приладу. Надалі, за допомогою центрифуги (5.6), видаляють надлишок розчину. Залишок клейковини зважують та розраховують кількість клейковини у зразку зерна  пшениці, який випробується. 
Якість клейковини визначають за показником Індекс клейковини по Пертену. Для цього розраховують відношення маси сирої клейковини, що залишилася на перфорованій пластині касети (5.7) після центрифугування, до загальної маси відмитої клейковини.
9.1.2 Готування тіста та відмивання клейковини
Використовуючи дозуючий пристрій (5.5), додають 4,8 см3 розчину хлориду натрію (4.3)  у касету з наважкою, що підготовлена згідно з вимогами розділу 8.. Спрямовують потік розчину хлориду натрію на стінку касети  для відмивання та обережно повертають касету так, щоб розчин хлориду натрію рівномірно покрив всю наважку.
Інколи необхідно регулювати кількість розчину хлориду натрію залежно від вмісту клейковини у зразку та її  якості. Якщо неможливо замісити тісто відповідним чином ( відбувається переливання розчину через верхню частину камери відмивання), кількість доданого розчину хлориду натрію має бути зменшена (мінімальне значення – 4,2 см3). Якщо зразок має дуже сильну, міцну клейковину, кількість розчину хлориду  натрію може бути збільшена до 5,1 см3. Інформація про кількість доданого розчину хлориду натрію має бути надана у звіті про аналіз. 
Касету для відмивання з наважкою поміщають у прилад та  починають випробування згідно з інструкцією до приладу.
Період замішування тіста триває 20 с, після чого автоматично починається процес відмивання. Після двох хвилин відмивання прилад автоматично зупиняється та подає звуковий сигнал. Дістають касету для відмивання з ситом 88 мкм із частково відмитою клейковиною. У разі наявності залишків клейковини на змішувальних гачках, їх збирають та переносять усю клейковину разом з частинками висівок до  касети для відмивання з ситом 840 мкм. Для цього обережно поміщають з’єднані за допомогою спеціального кільця касети  під струмінь проточної холодної води.
Переносять касету для відмивання з ситом 840 мкм разом з клейковиною у прилад і продовжують випробування до звукового сигналу про закінчення відмивання та виймають касету з приладу.
Загальна тривалість відмивання становить п’ять хвилин. Розчин хлориду натрію подається при цьому в автоматичному режимі пристроєм (5.1.3). Загальний об’єм  використаного   розчину має становити 250 – 280 см3 для кожної камери  з відмивання (5.1.1) . 
9.1.3 Видалення надлишкового розчину 
Виймають із  касети для відмивання  сформовану сиру клейковину та перевіряють, щоб її залишки не залишилися у касеті. Сформовану клейковину  переносять у спеціальну касету з перфорованою пластиною (5.7) та встановлюють цю касету у центрифугу (5.6).
Запускають центрифугу, щоб видалити надлишок розчину з клейковини, встановлений  час центрифугування – 60 с. 
Примітки. Підготовка та робота з центрифугою здійснюється згідно з інструкціями виробника.
   9.1.4 Зважування сирої клейковини
Якщо одночасно з кількістю клейковини треба визначати її якість за  Індексом клейковини по Пертену (ІКП), то переходять до п. 9.1.5.
Якщо не треба визначати Індекс клейковини по Пертену (ІКП), то виймають кожну касету окремо та перевіряють, щоб у центрифузі не залишились залишки клейковини. З кожної касети окремо вилучають всю сформовану клейковину, використовуючи металевий пінцет (5.12). Негайно зважують її  з точністю до 0,01 г (m1).
Має бути записано два значення – для кожної касети окремо.
9.1.5 Визначення якості клейковини за показником Індекс клейковини по Пертену (ІКП).
9.1.5.1 Підготовка до випробування
 Виділення наважки, приготування тіста та видалення надлишкового розчину здійснюють згідно розділу 8 та пунктів 9.1.2, 9.1.3. 
9.1.5.2 Визначення ІКП
Після закінчення центрифугування дістають  окремо кожну касету та перевіряють, щоб у центрифузі не залишилось частинок клейковини.
Використовуючи спеціальний шпатель (5.10), вилучають частину клейковини, що пройшла крізь перфоровану пластину касети. Зважують цю порцію клейковини з точністю 0,01 г та записують результат (m2). Залишають цю порцію клейковини на вагах. Використовуючи металевий пінцет (5.12), вилучають з касети залишки клейковини, що не пройшла крізь перфоровану пластину та додають до клейковини на вагах. Записують загальну масу клейковини    ( m1)  з точністю до 0,01 г. 
Значення  m1 та m 2 мають бути записані для кожної касети окремо.
9.1.6 Кількість визначень
Використання автоматичного приладу (5.1) дозволяє одночасно проводити два паралельних визначення  з метою перевірки збіжності (п. 11.1).
9.2 МЕТОД ВИЗНАЧЕННЯ КІЛЬКОСТІ ТА ЯКОСТІ КЛЕЙКОВИНИ З ВИКОРИСТАННЯМ  ВОДИ ДЛЯ ВІДМИВАННЯ (МЕТОД  В)
9.2.1 Загальні положення
Готують тісто і відмивають клейковину з тіста в автоматичному режимі  на приладі (5.1) з використанням води (4.2) з температурою 20 ±2 °С і з часом відлежування 20 хв після замішування. Роботу з приладом проводять відповідно до інструкції з експлуатації. Надалі  за допомогою центрифуги (5.6) видаляють надлишок води. Залишок зважують та розраховують кількість клейковини у випробуваному зразку зерна пшениці. 
Якість клейковини визначають за показником Індекс деформації клейковини (ІДК) на приладі ВДК (5.13).
9.2.2 Приготування тіста та відмивання клейковини
Додають 4,8 см3 води (4.2), використовуючи дозуючий пристрій (5.5). Спрямовують потік води на стінку касети для відмивання та обережно повертають касету  так, щоб вода рівномірно покрила всю наважку.
Кількість доданої води необхідно також регулювати залежно від вмісту клейковини у зразку та її  якості. Якщо неможливо замісити тісто відповідним чином (відбувається переливання води через верхню частину камери відмивання), кількість доданої води  має бути зменшена (мінімальне значення – 4,2 см3). Якщо зразок має дуже сильну, міцну клейковину, кількість води може бути збільшена до 5,1 см3. Інформація про кількість доданої води має бути надана у звіті про аналіз. 
Касети для відмивання з наважками поміщають у прилад та  починають випробування згідно з інструкцією до приладу.
Період замішування тіста становить 20 с, цей час автоматично вимірюється програмним забезпеченням приладу. Впродовж всього часу замішування тіста на приладі блимає кольоровий індикатор замісу. По закінченні процесу замішування тіста (блимання кольорового індикатору припиняється) натисканням кнопки ПАУЗА прилад зупиняють  для відлежування тіста протягом 20-ти хвилин. По закінченні цього  часу натисканням кнопки СТАРТ починають процес відмивання. Після двох хвилин відмивання, прилад автоматично зупиняється та подає звуковий сигнал. Дістають касету для відмивання з ситом 88 мкм із частково відмитою клейковиною (у разі необхідності, збирають її залишки зі змішувального гачку) та переносять  усю клейковину разом з частинками висівок до  касети для відмивання з ситом 840 мкм. Процедура виконується для кожної касети окремо. Для цього обережно поміщають з’єднані за допомогою спеціального кільця касети  під струмінь холодної проточної води з температурою 20 ±2 оС.
Повертають касети для відмивання з ситом 840 мкм з клейковиною у прилад і продовжують випробування  до звукового сигналу про закінчення відмивання. Дістають із приладу касети для відмивання з клейковиною.
Загальна тривалість відмивання становить п’ять хвилин. Вода подається автоматично пристроєм (5.1.3), загальний об’єм  використаної води має становити 250 – 280 см3 для кожної камери  відмивання (5.1.1) . 
9.2.3 Видалення надлишкової води і зважування сирої клейковини
Виймають із  касети для відмивання  сформовану сиру клейковину. Перевіряють, щоб не було залишків клейковини у касеті.
Кількісно переносять сформовану клейковину у спеціальну касету з перфорованою пластиною (5.7) та встановлюють касету у центрифугу (5.6).
Запускають центрифугу, щоб видалити надлишок розчину з клейковини Встановлений термін центрифугування – 60 с. 
Примітки. Підготовка та робота центрифуги здійснюється згідно з інструкціями виробника.
Дістають віджату клейковину, використовуючи металевий пінцет (5.12) і негайно зважують її  (m1) з точністю до 0,01 г.
Має бути записано два значення – для кожної касети окремо.
9.2.4 Визначення якості клейковини за показником  Індекс деформації клейковини (ІДК).
Для визначення якості клейковини за показником Індекс деформації клейковини (ІДК), з остаточно відмитої, віджатої й зваженої клейковини (розділ 8 та пункти 9.2.2, 9.2.3), що була зібрана з обох камер для відмивання, виділяють одну наважку масою 4,0 г з точністю до 0,01 г. Виділену сиру клейковину формують у вигляді кульки. Сформована кулька клейковини повинна мати  гладку, пружну поверхню, без розривів, тріщин і повітряних пухирців. В іншому випадку необхідно провести повторне формування кульки, але не більше трьох разів. Час формування однієї кульки клейковини має бути не більше 20 с.
Сформовану кульку клейковини поміщають в ємність з дистильованою водою температурою 20 ±2 °С на 15 хвилин. Після чого кульку поміщають точно в центр столика приладу ВДК (5.13) і здійснюють вимірювання згідно до інструкції з експлуатації приладу.
Результати вимірювання якості клейковини визначають в умовних одиницях приладу ВДК (од. ІДК). Зняття показань з індикаторного табло приладу здійснюють із точністю до 0,1 од. ІДК.
У випадку, коли  загальна кількість клейковини, отриманої з двох камер приладу, буде менша,  ніж 4,0 г, то випробування щодо визначення якості клейковини за показником Індекс деформації клейковини (ІДК)  не проводять  та  результат записують як  «визначення неможливо».
9.2.5 Кількість визначень
9.2.5.1 Використання автоматичного приладу (5.1) дозволяє одночасно проводити два паралельних визначення кількості клейковини з метою збіжності результатів (п. 11.1).
9.2.5.2 Визначення якості клейковини за показником індексу деформації клейковини (ІДК) згідно з вимогами п.9.2.4 проводять двічі з метою отримання результатів двох паралельних визначень для перевірки збіжності результатів (п. 11.1).
10 ОПРАЦЮВАННЯ РЕЗУЛЬТАТІВ
10.1 Вміст сирої клейковини 
10.1.1 Вміст сирої клейковини (G) виражають як відношення маси відмитої сирої клейковини до маси всієї наважки проби розмеленого зерна (п.8), у відсотках, і обчислюють за формулою:
Gwet,% = m1х10                   (1)
де m1 – маса сирої клейковини, г ( п. 9.1.4 або 9.2.3)
10.1.2 За остаточний результат визначення кількості клейковини приймають середнє арифметичне двох паралельних визначань,  якщо дотримано умов  збіжності (п. 11.1). Паралельними визначеннями за умов збіжності вважаються  визначення клейковини з використанням одночасно двох камер відмивання на одному автоматичному приладі (5.1). Результат виражають з точністю до однієї десятої.
10.2 Якість клейковини за показником Індекс клейковини по Пертену (ІКП)
10.2.1 Індекс клейковини по Пертену (ІКП) виражають як відношення маси сирої клейковини, що залишилась після центрифугування на перфорованій пластині касети, до загальної маси відмитої клейковини, виражене у відсотках. ІКП обчислюють за формулою:
ІКП,% = ( m1- m2) х 100/ m1, (2)
   де   m1 –  це загальна маса клейковини;
m2 –  це  маса клейковини, що  пройшла крізь перфоровану пластину                         
10.2.2 За остаточний результат визначення якості клейковини за показником ІКП приймають середнє арифметичне двох паралельних визначень за п. 9.1.5, якщо дотримано умов збіжності (п. 11.1). Паралельними визначеннями за умов збіжності вважаються  визначення клейковини з використанням одночасно двох камер для відмивання на одному автоматичному приладі (5.1). Результат обчислюють з точністю до однієї десятої з подальшим округленням до цілих одиниць.
10.3 Якість клейковини за показником  Індекс деформації клейковини (ІДК)
За результат визначення ІДК приймають середнє арифметичне двох паралельних визначань за п. 9.2.4, якщо дотримано умов збіжності (п. 11.1). Результат обчислюють з точністю до однієї десятої з подальшим округленням до цілих одиниць.
11 МЕТРОЛОГІЧНІ ХАРАКТЕРИСТИКИ МЕТОДУ
11.1 Збіжність (r)
Абсолютне розходження між результатами двох паралельних визначень однієї проби, виконаних в одній лабораторії, на одному і тому самому обладнанні, одним і тим самим оператором протягом короткого проміжку часу, при довірчій ймовірності Р=0,95 не має перевищувати значень, які наведені нижче, залежно від методів.
Для метода визначення кількості клейковини:
- для зерна м’якої пшениці: 

r = 1,0 г/100 г;
- для зерна твердої пшениці: 

r = 1,1 г/100 г;
Для метода визначення якості клейковини за показником Індекс клейковини (ІК) :
- для значень ІКП в діапазоні  70-100 %:  r = 8 % (абсолютних)
- для значень ІКП менших, ніж 70 %:       r = 12 % (абсолютних)
Для метода визначення якості клейковини за показником Індекс деформації клейковини (ІДК): 
r = 5 од. ІДК.
11.2 Відтворюваність (R)
Абсолютне розходження між результатами двох незалежних визначень на ідентичному матеріалі, виконаних одним методом в різних лабораторіях, різними операторами, на різному обладнанні, при довірчій ймовірності Р=0,95 не має перевищувати значень, які наведені нижче, залежно від методів.
Для метода визначення кількості клейковини:
- для зерна м’якої пшениці: 

R = 2,5 г/100 г;
- для зерна твердої пшениці: 

R = 3,1 г/100 г;
Для метода визначення якості клейковини за показником Індекс клейковини по Пертену (ІКП) :
- для значень ІКП в діапазоні  70-100 % :  R = 14 % (абсолютних)
- для значень ІКП менших, ніж 70 %:           R = 20 % (абсолютних)
Для метода визначення якості клейковини за показником Індекс деформації клейковини (ІДК):  
R = 10 од. ІДК.
12 ПРОТОКОЛ ВИПРОБУВАННЯ
Протокол повинен містити:
а) всю інформацію, необхідну для повної ідентифікації зразка;
б) використаний метод відбирання проб, якщо він відомий, з посиланням на застосовані НД;
в) використаний метод випробування, з посиланням на цей стандарт, охоплюючи деталі подрібнення;
г) всі деталі вимірювання, що не зазначені в цьому стандарті або розцінені як додаткові з подробицями будь-яких інцидентів, які могли вплинули на результат;
д) отриманий результат.
13 ВИМОГИ БЕЗПЕКИ ПІД ЧАС ПРОВЕДЕННЯ РОБІТ
Вимоги електробезпеки під час робіт з приладами – згідно з 
ГОСТ 12.2.007.0.
14 ВИМОГИ ДО КВАЛІФІКАЦІЇ ОПЕРАТОРА
До роботи на приладі допускаються особи, які пройшли навчання та отримали відповідне посвідчення з роботи на приладах для відмивання клейковини та на центрифузі відповідно до інструкцій з експлуатації та ознайомлені з вимогами цього стандарту щодо виконання випробувань.
ДОДАТОК А
(обов’язковий)
КАМЕРА ДЛЯ ВІДМИВАННЯ ЗІ ЗМІШУВАЛЬНИМ ГАЧКОМ. 
ВИМОГИ ДО КОНСТРУКЦІЇ ТА РОЗМІРІВ
Розміри у міліметрах
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ISO 21415-2:2006(E)

Annex A
(informative)

Washing chamber and kneader of Glutomatic equipment,
and the centrifuge

The equipment shown in Figures A.1to A.2 is as given in Reference [6].

Dimensions in millimetres
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1 mixing/washing chamber
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Figure A.1 — Apparatus for gluten separation
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1 – камера для відмивання, 2 – змішувальний гачок.
Рисунок А.1 – Камера для відмивання – загальний вигляд
Розміри у міліметрах
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Dimensions in millimetres

Figure A.2 — Kneader
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Рисунок А.2 – Змішувальний гачок
ДОДАТОК B 
(довідковий)
ЗЕРНО ПШЕНИЦІ ТА ТРИТІКАЛЕ
ЕКСПРЕС МЕТОД (SDS-30) ВИЗНАЧЕННЯ ЯКОСТІ ЗЕРНА
ВСТУП
Об’єктивність визначення хлібопекарської якості пшениці лежить в основі механізмів ціноутворення на продовольче зерно та борошно. 
У світовій практиці оцінки хлібопекарської якості борошна пшениці прийнято прямий метод  визначення „сили” борошна (W) за допомогою приладу альвеограф, розробленого французькою компанією Шопен (Chopin). Метод визначення „сили” борошна за допомогою альвеографа є основним реферненс-методом, до якого прив’язані будь-які інші методи непрямого визначення (точніше, прогнозування) „сили” борошна, такі як, наприклад, метод визначення індексу седиментації Зелені, метод визначення індексу седиментації за Аксфордом, метод визначення індексу деформації клейковини (ІДК).
Поява непрямих методів прогнозування „сили” борошна була зумовлена тим, що метод прямого визначення „сили” за допомогою альвеографа є досить трудомістким та тривалим у часі і потребує наважку зразка зерна, не менше 1 кг. Перед помелом зерна для аналізу на альвеографі потрібна гідротермічна підготовка зразка та використання спеціального досить коштовного лабораторного млина.
У якості швидкого методу прогнозування „сили” борошна найбільшого поширення набув метод Зелені, в основі якого лежить здатність часток борошна набухати в розчинах органічних кислот та осідати під дією земної гравітації, утворюючи осад. Що вищий об’єм осаду (в мл.), тим краще хлібопекарська якість борошна. Метод визначення індексу седиментації Зелені прийнятий і стандартизований в країнах ЄС.
Дослідження, виконані в Селекційно-генетичному інституті, показали, що метод Зелені не прийнятний для прогнозування якості продовольчого зерна пшениці, ушкодженого клопом-черепашкою. Фермент слині клопа-черепашки, який деструктивно впливає на якість ушкодженого зерна пшениці, не проявляє своєї активності в кислому середовищі, яке використовується за методом Зелені. Крім того, індекс седиментації за методом Зелені має надто високу кореляційну залежність (r = 0,92-0,95) з вмістом білка в зерні. Тоді як вміст білка в зерні (особливо ушкодженому клопом-черепашкою) не має прямої позитивної кореляційної залежності з „силою” борошна та його хлібопекарською якістю.
Метод седиментації Зелені призначений для аналізу зразків борошна, і виключає використання грубий помел зерна, що обмежує сферу його застосування. Метод визначення індексу седиментації Зелені не прийнятний для використання в Україні, та інших країнах-виробниках пшениці, які покриває ареал розповсюдження клопа-черепашки.
СГІ-НЦНС УААН розробив новий метод визначення індексу седиментації SDS-30, який дозволяє використовувати для аналізу як зразки борошна, так і зерно грубого помелу на лабораторному млині.

1. ТЕРМІНИ ТА ВИЗНАЧЕННЯ ПОНЯТЬ

1.1 Індекс седиментації
Число, яке визначає об’єм, виражений в см³ седиментації, за специфікованих цим стандартом умов із суспензії зразка борошна або грубий помел зерна пшениці в розчині оцтової кислоти в присутності додецил сульфату натрію (SDS).
2. РЕАКТИВИ ТА МАТЕРІАЛИ
2.1.Вода дистильована по ГОСТ 6709
2.2. Додецил сульфат натрію СН3(СH2)11OS3Na з вмістом основної речовини не менше 99% та рН (0,1М водного розчину при 25°С) 5,5 – 7,0.( виробники- Sigma, Fluka, Serva, Merck)1 
2.3. Кислота оцтова за ГОСТ 61-75
2.4. Бром-феноловий синій (ЧДА) згідно з чинною нормативною документацією.
1 Цю інформацію надано для зручності користувачів цього стандарту
3. УСТАТКУВАННЯ
3.1 Водяна баня з регульованою температурою нагріву в інтервалі 20-50°С.
 згідно з чинними нормативними документами;
3.2 Ваги аналітичні за ГОСТ 24104;
3.3. Ваги лабораторні 2-го та 4-го класу точності за ГОСТ 24104;
3.4.Термостат нагрівальний (t° = 20-40°C, ± 2°C) згідно з чинними нормативними документами;
3.5. Ротаційний прилад обладнаний блок-пакетом із 16 прозорих поліпропіленових циліндрів, розміщених двома паралельними рядами (8 х 2), які закриваються кришкою з гумовим ущільнювачем (Додаток В1);
3.6. лабораторний млин, який дає грубий помел пшениці з розміром частинок відповідно до вимог, що вказані у Таблиці 1 (розділ 7, стор.4) 2 
          3.7.Лабораторні млини, що забезпечують 30 або 70% вихід борошна:
млинок типу Quadrumat Junior (виробництва компанії Brabender, Німеччина), 2 обладнаний капроновим № 49, або шовковим № 38 ситом; 
лабораторний млин МЛУ 200 (виробництва компанії Buhler) 3
лабораторний млині CD-1або LabMill (виробництва компанії Chopin Technologies).3
3.8. Секундомір згідно з чинною нормативною документацією
3.9 Поліпропіленові або скляні циліндричні стаканчики об’ємом 40 см³ з кришкою згідно з чинними нормативними документами;
3.10 Лабораторний штатив для пропіленових або скляних стаканчиків на 16 гнізд;
3.11.Шпатель лабораторний
3.12. Колби мірні та плоскодонні 100-2000 см3 за ГОСТ 1770
3.13.Піпетки мірні 0,5-50 см3 за ГОСТ 1770
3.14. Дозатор об’ємів розчинів, що забезпечує регулювання об’єму в інтервалі 25-50 см³ з точністю ± 0,5 см³.; 
3.15.Стакани скляні 250-400 см3 за ГОСТ 25336
2 Необхідно, щоб млин забезпечував помел без істотного нагрівання проби зерна.  Лабораторні млини  LM 3100 та LM 120  виробництва Perten Instruments (Швеція) є прикладом обладнання, яке використовується для цієї мети в міжнародній практиці. Цю інформацію подано для зручності користувачів цього стандарту
3 Цю інформацію надано для зручності користувачів цього стандарту
4. ЗАГАЛЬНІ ПОЛОЖЕННЯ
Суспензія борошна або грубий помел зерна пшениці, змеленого за специфікованими цим методом умовами, в розчині оцтової кислоти та присутності додецил сульфату натрію і фарбника бром-фенолового синього. Після специфікованих цим методом циклів обертання блок-пакету та періодів відстою визначають об’єм осаду седиментації часток борошна.
5. Готування до випробування
5.1. Відбір проб
5.1.1Відбір проб зерна здійснюють згідно з ДСТУ 3355-96.
5.1.2. З проби зерна відбирають середню пробу для одержання борошна або грубий помел зерна з помелом на лабораторних млинках (п.п. 3.6, 3,7)
5.1.3. Середня проба грубого помелу зерна ( або борошна) що порівнюються за індексом седиментації повинні бути змеленими на одному й тому ж млині в одній і тій же лабораторії, одним і тим же оператором. Матеріалом для аналізу може використовуватися грубого помелу зерно або борошно 30-35% або 70% виходу.
5.1.4. Грубий помел зерна без розподілу на борошно та висівки здійснюють на лабораторному млинку з молоткового типу.(п.3.6.) 
5.1.5. Для помелу зерна в борошно 30-35% виходу рекомендується використовувати млинок типу Quadrumat Junior (виробництва компанії Brabender, Німеччина), обладнаний капроновим № 49, або шовковим № 38 ситом.(п.3.7.)
           5.1.6. Помел зерна в борошно з виходом 70% здійснюється на лабораторному млині МЛУ 200 (виробництва компанії Buhler), лабораторному млині CD-1 або LabMill (виробництва компанії Chopin Technologies) (п.3.7)
5.2. Розчин оцтової кислоти (4% об’єм/об’єм) 
У мірну колбу ємністю 1000 см³ наливають 500 мл дистильованої води. Додають 40 мл оцтової кислоти відповідної чистоти і доводять обєм до мітки. 
Рекомендується готувати такий об’єм розчину, який необхідний для використання протягом однієї доби.
5.3. Розчин додецил сульфату натрію (2%,  вага/об’єм)
 
У мірну колбу об’ємом 1000 мл наливають близько 250 мл дистильованої води, додають 20 г додецил сульфату натрію. Після розчинення порошку доводять об’єм дистильованою водою до мітки.  
Примітка. Додецил сульфат натрію сильно подразнює дихальні шляхи, тому зважування і розчинення реагенту рекомендується виконувати за умов належної вентиляції. При розчиненні додецил сульфату натрію уникати інтенсивного перемішування розчину та піноутворення. 2% розчин додецил сульфату натрію може зберігатися протягом 3-4 тижнів при кімнатній температурі.
5.4. Розчин бром фенолового синього 
Розчиняють 4 мг бром фенолового синього в 1000 см³ дистильованої води.

5.5.   Ротаційний прилад 
5.5.1. Для виконання аналізу використовується спеціальний ротаційний прилад, обладнаний блок-пакетом із 16 прозорих поліпропіленових циліндрів, розміщених двома паралельними рядами (8 х 2), які закриваються суцільною кришкою з гумовим ущільнювачем. Кількість та тривалість циклів ротації пакету з циліндрами контролюється мікропроцесором за спеціальною програмою (згідно з додатком В1).
5.5.2. У разі використання приладу з ручним управлінням суворо регламентується лінійна швидкість обертання блок-пакету, яка не повинна перевищувати 15 об/хв. (1 оберт за 4 секунди).
5.5.3. Прозорий поліпропіленовий циліндр об’ємом 100 см³ градуйований в см³ (точність виміру ± 1 см³ при 20 °С), зовнішнім діаметром 32 мм ±0.5 мм і висотою 180 ± 0.5 мм від дна до поділки 100 см³, (додаток В1).  
6.  Хід проведення ВИЗНАЧЕННЯ ІНДЕКСУ СЕДИМЕНТАЦІЇ
Використовують два варіанти процедури: для визначення якості товарного зерна  (6.1), та визначення якості зерна селекційних зразків   (6.2).
6.1. Інкубація наважки борошна чи зерна грубого помелу в дистильованій воді 
6.1.1. В пронумеровані поліпропіленові стаканчики з допомогою дозатора або піпетки наливають 10 см³ дистильованої води. Туди ж додають наважку борошна (3,2 г) або зерна грубого помелу (6 г). 
6.1.2. Кожен  стаканчик закривають кришечкою та інтенсивно струшують його вміст 4-5 рази для отримання однорідної суспензії. 
6.1.3. Стаканчики відкривають, поміщають у попередньо прогріту до 30ºС водяну баню і відстоюють рівно 30 хвилин.  
6.2. Інкубація наважки борошна чи зерна грубого помелу в 4% розчині оцтовій кислоті

6.2.1. В пронумеровані поліпропіленові стаканчики з допомогою дозатора або піпетки наливають 10 см³ 4% розчину оцтової кислоти (об’єм/об’єм). 
Всі наступні операції виконують згідно з п.п. 6.1.2. – 6.1.4.
6.3. Проміжний етап підготовки зразка до седиментації
6.3.1. Стаканчики виймають з бані, поміщають у лабораторний штатив і за допомогою автоматичного дозатора додають у кожний стакан по ~ 20 мл 4% розчину льодяної оцтової кислоти, збовтують і виливають в 100 см³ циліндри ротаційного приладу. Цим же розчином споліскують кожний стаканчик, переливають залишок в циліндр і доводять до мітки 50 см³ . Дають суспензії в циліндрах 2 хв. відстоятися.
6.3.2. Циліндри в блок-пакеті ротаційного приладу закривають загальною кришкою і плавно обертають блок-пакет навкруг горизонтальної осі 5 разів. Дають суспензії 5 хв. відстоятися.
6.3.3. Циліндри відкривають і повільно, уникаючи утворення піни, наливають автоматичним дозатором 2% розчин додецил сульфату натрію до мітки 100 см³ .  
6.4. Визначення показників седиментації  зразків борошна або зерна грубого помелу 
6.4.1. Циліндри в блок-пакеті закривають суцільною кришкою і блок-пакет поміщають на автоматичний ротаційний пристрій, фіксують його і запускають програму циклів обертання. 
6.4.2. Після подачі приладом звукового сигналу фіксують об’єм отриманого осаду седиментації в см³ . 
Примітка. У випадку використання ротаційного пристрою з ручним управлінням блок-пакет фіксують на пристрої і повільно обертають 5 повних обертів. Дають 5 хв. відстоятися і операцію (обертання-відстоювання) повторюють ще двічі. Після третього циклу обертання та 5 хв. відстоювання занотовують висоту осаду седиментації  в см³ .
7. Опрацювання результатів випробування
7.1 Індекс седиментації – об’єм виражений в см³ осаду. За результат приймають об’єм осаду, отриманий після третього циклу обертання циліндрів та відстоювання суспензії. За результат беруть середню арифметичну двох повторень при умові, що різниця між двома вимірами не перевищує 2 см³ .
7.2 Повторюваність
Абсолютна різниця між двома незалежними тестами на тому ж матеріалі, в тій же лабораторії і тим же оператором за короткий проміжок часу не повинна перевищувати 2 см³.
7.3 Відтворюваність
Абсолютна різниця між двома незалежними тестами в різних лабораторіях не повинна перевищувати:
· 2 (абсолютне значення) см³ для індексу седиментації нижче 20 см³
· 10 % (відносне значення) для рівня седиментації більше 20 см³
ДОДАТОК В1
(довідквий)
ПРИЛАД
для визначення індексу седиментації методом SDS 30
Технічне описання,
інструкція по використанню
[image: image4.emf]
ПРИЛАД
ДЛЯ ВИЗНАЧЕННЯ ІНДЕКСУ СЕДИМЕНТАЦІЇ
МЕТОДОМ SDS 30
1. Призначення
    Прилад призначений для механічного змішування і відстаювання суспензії борошна або грубий помел зерна з хімічними реактивами згідно заданої програми, що дозволяє визначити якість зерна пшениці методом SDS 30.
2. Технічні характеристики приладу:
     - обєм вимірювальних циліндрів, мл                                                - 100
     - кількість обертів змішувача, об/хв.,                                               -   15
     - кількість одночасно встановлюваних 
       вимірювальних циліндрів, шт                                                         -   16
     - час витримки (відстою) вимірювальних
        циліндрів, хв.,                                                                                 -     5
     - число циклів змішування-відстоювання                                        -     3
     - число обертів касети з вимірювальними  циліндрами
       при змішуванні, об.,                                                                        -      5
     - живлення від мережі змінного струму, 50 Гц, В,                            -   220
     - габаритні розміри ротаційного змішувача, мм                           -   750х400х400
3. Конструкція
   
 Прилад складається із ротаційного змішувача, двох блок-пакетів із вимірювальними циліндрами та електронного блоку управління.

Основою ротаційного змішуванча є електродвигун постійного струму з планетарним редуктором, закріпленим на кронштейні всередині корпусу приладу. На вихідному валі редуктора розміщений кронштейн з касетою.

Електронний блок управління, що складається із стабілізатора (12В), електроприводу та блоку мікро-контролера, розміщений всередині корпусу.

Індикаторні лампи та кнопки управління винесені на зовнішню панель.

В нижній частині задньої панелі розміщений мережевий запобіжник та змінний резистор регулятора швидкості обертання.
4. Робота електричної схеми

Мікропроцесор контролює стан кнопок панелі управління та датчика обертів. Якщо кнопка „пуск” ввімкнена, то вмикається обертання електродвигуна, індикація „1” цикл, і починається контроль обертів блок-пакету. Після завершення п’ятого оберту блок-пакету мікро-контролер вимикає обертання електродвигуна і вмикає лічильник хвилинних імпульсів. Після 5 хвилин вмикається обертання блок-пакету вмикається лічильник часу, вмикається індикація „2” цикл. Повтор циклу обертання-відстій відбувається 3 рази (три цикли). Після закінчення третього циклу загорається індикаторна лампа „кінець” і вмикається звуковий сигнал. Програма завершена. 
5. Призначення органів упрвління та індикаторних ламп

При натисканні кнопки „вкл” на прилад подається живлення 220В, про що сигналізує лампа „мережа”.

Кнопка „пуск” запускає виконання програми обертання-відстоювання.

Індикаторні лампи „1”, „2”, „3” сигналізують про виконання 1, 2, 3 циклів обертання та відстоювання. Лампа „кінець” сигналізує про завершення програми.

Кнопка „вихід з програми” встановлює мікро-контролер приладу у вихідне положення, що припиняє виконання заданої програми. 

Кнопка „1 оберт” призначена для однократного обертання блок-пакету, зупинка блок-пакету при цьому відбувається у вертикальному положенні.

Кнопка „ручн. упр.” Призначена для обертання блок-пакету. При натиснутій кнопці блок-пакет обертається, в момент відпускання кнопки – блок-пакет зупиняється.  
6. Підготовка до роботи
Прилад встановити на горизонтальну поверхню і підключити до мережі змінного струму 220 В. Заземлення корпусу здійснюється через вилку мережевого шнура  приладу.
Натисканням кнопки „вкл” ввімкнути живлення приладу, при цьому загориться індикаторна лампа „мережа”.
Якщо кронштейн блок-пакету знаходиться не у вертикальному положенні, натиснути кнопку „1 оберт”, блок-пакет зробить один оберт і зупиниться у вертикальному положенні. 
7. Робота на приладі.
Блок-пакет із вимірювальними циліндрами, в яких знаходяться наважка борошна і розчин SDS, закривається кришкою за допомогою гайок і встановлюється на кронштейн приладу. На кронштейні блок-пакет закріплюється гвинтом, який прижимає кришку блок-пакету.
Натисканням кнопки „пуск” запускається програма обертання і відстоювання проб. При появі звукового сигналу, що означає завершення програми, необхідно зняти показання величини осаду у вимірювальних циліндрах касети. Звуковий сигнал вимикається кнопкою „вихід з програми”.  
ДОДАТОК C
(довідковий)
БІБЛІОГРАФІЯ
1. ДСТУ ISO 21415-2:2009 Пшениця і пшеничне борошно. Вміст клейковини. Частина 2. Визначення сирої клейковини механічним способом.
2. ISO 21415-2:2015 Wheat and wheat flour. Gluten content - Part 2: Determination of wet gluten and gluten index by mechanical means
3. ICC Standard No. 155:1994 Determination of wet gluten quantity and quality (Gluten index ac. to Perten) of whole wheat meal and wheat flour (Triticum aestivum) (Визначання кількості і якості сирої клейковини (Індекс клейковини по Пертену) у розмеленій пшениці і борошні пшеничному (Triticum aestivum).
4. Керівництво з експлуатації приладу для відмивання клейковини  
Glutomatic 2200.
УКНД 67.060
Ключові слова: пшениця, зерно, сира клейковина, якість клейковини, відмивання механічним методом, збіжність, відтворюваність.  
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