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KOMMISSIONENS FORSTA DIREKTIV

av den 13 november 1979

om faststillande av gemenskapens analysmetoder for test av vissa former av konserverad, helt
eller delvis dehydratiserad mjolk avsedd for konsumtion

(79/1067/EEG)

EUROPEISKA GEMENSKAPERNAS KOMMISSION HAR
ANTAGIT DETTA DIREKTIV

med beaktande av Fordraget om upprittandet av Europeiska
ekonomiska gemenskapen,

med beaktande av ridets direktiv 76/118/EEG av den 18
december 1975 om tillndrmning av medlemsstaternas lagstift-
ning om vissa former av konserverad, helt eller delvis, dehy-
dratiserad mjolk avsedd for konsumtion(!), sérskilt artikel 11
1 detta, och

med beaktande av foljande:

Enligt artikel 11 i direktiv 76/118/EEG krivs det att samman-
sdttningen av vissa former av konserverad, helt eller delvis
dehydratiserad mjolk kontrolleras genom gemenskapens ana-
lysmetoder.

Det #r onskvirt att redan nu godkénna en forsta omgang av
metoder, for vilka undersokningar har avslutats.

De atgérder som foreskrivs i detta direktiv stimmer Gverens
med Stindiga livsmedelskommitténs yttrande.

(") EGT nr L 24, 30.1.1976, s. 49.

HARIGENOM FORESKRIVS FOLJANDE.

Artikel 1

Medlemsstaterna skall vidta alla de &tgérder som #r nodvin-
diga for att se till att de analyser som behovs for att kontrollera
kriterierna enligt bilaga 1 utfors enligt metoderna i bilaga 2.

Artikel 2

Om alternativa metoder anges for en viss bestdmning, far pro-
vet analyseras med endera metoden. Den testrapport som
namns i bilaga 2 maste visa vilken av metoderna som anvints.

Artikel 3

Medlemsstaterna skall sétta i kraft de lagar och andra forfatt-
ningar som #r nodvindiga for att folja detta direktiv inom 18
manader efter dagen for anmélan. De skall genast underritta
kommissionen om detta.

Artikel 4
Detta direktiv riktar sig till medlemsstaterna.
Utféardat i Bryssel den 13 november 1979.

Pd kommissionens vignar
Etienne DAVIGNON

Ledamot av kommissionen
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BILAGA 1

OMFATTNINGEN AV GEMENSKAPENS FORSTA ANALYSMETODER FOR DIREKTIVET OM VISSA

IL

II.

Iv.

VL

VIL

FORMER AV KONSERVERAD, HELT ELLER DELVIS DEHYDRATISERAD MJOLK
Allménna bestimmelser

Bestiimning av torrsubstanshalten i:

— osotad kondenserad mjolk med hog fetthalt (med metod 1, bilaga 2)
— osotad kondenserad mjolk (med metod 1, bilaga 2)

— osotad kondenserad delvis skummad mjolk (med metod 1, bilaga 2)
— osotad kondenserad skummjolk (med metod 1, bilaga 2)

— sotad kondenserad mj6lk (med metod 1, bilaga 2)

— sotad kondenserad delvis skummad mjolk (med metod 1, bilaga 2)

— sotad kondenserad skummj6lk (med metod 1, bilaga 2).

Bestiimning av vattenhalten i: )

— torkad mjolk med hog fetthalt eller mjolkpulver med hog fetthalt (med metod 2, bilaga 2)

— torkad helmjolk eller helmjolkspulver (med metod 2, bilaga 2)

— torkad, delvis skummad mjolk eller pulver av delvis skummad mjolk (med metod 2, bilaga 2)

— torkad skummjolk eller skummjolkspulver (med metod 2, bilaga 2).

Bestédmning av fetthalten i:

— osotad kondenserad mjolk med hog fetthalt (med metod 3, bilaga 2)
— osotad kondenserad mjolk (med metod 3, bilaga 2)

— osotad kondenserad delvis skummad mjolk (med metod 3, bilaga 2)
— osotad kondenserad skummjolk (med metod 3, bilaga 2)

— sotad kondenserad mj6lk (med metod 3, bilaga 2)

— sotad kondenserad delvis skummad mjolk (med metod 3, bilaga 2)

" sotad kondenserad skummjolk (med metod 3, bilaga 2)

— torkad mjolk med hog fetthalt eller mjolkpulver med hog fetthalt (med metod 4, bilaga 2)
— torkad helmjolk eller helmjolkspulver (med metod 4, bilaga 2)
— torkad, delvis skummad mjélk eller pulver av delvis skummad mj6lk (med metod 4, bilaga 2)

— torkad skummjolk eller skummjolkspulver (med metod 4, bilaga 2).

Bestimning av sackaros i:
— sotad kondenserad mjolk (med metod 5, bilaga 2)
— sotad kondenserad delvis skummad mjolk (med metod 5, bilaga 2)

— sotad kondenserad skummjolk (med metod S, bilaga 2).

Bestiimning av mjolksyra och laktat i:

— torkad mjolk med hog fetthalt eller mjolkpulver med hog fetthalt (med metod 6, bilaga 2)

— torkad helmjolk eller helmjolkspulver (med metod 6, bilaga 2)

— torkad, delvis skummad mjﬁlk eller pulver av delvis skummad mjolk (med metod 6, bilaga 2)

— torkad skummjolk eller skummjolkspulver (med metod 6, bilaga 2).

Bestimning av fosfatasaktivitet i:
— torkad mjolk med hog fetthalt eller mjolkpulver med hog fetthalt (med metod 7 eller 8, bilaga 2)
— torkad helmjolk eller helmjolkspulver (med metod 7 eller 8, bilaga 2)

-— torkad, delvis skummad mj6lk eller pulver av delvis skummad mjélk (med metod 7 eller 8, bilaga 2)

— torkad skummjolk eller skummjolkspulver (med metod 7 eller 8, bilaga 2).
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BILAGA 2

ANALYSMETODER FOR SAMMANSATTN!NGEN AV VISSA KONSERVERADE, HELT ELLER DEL-

1.1

1.3

22

VIS DEHYDRATISERADE MJOLKVAROR AVSEDDA FOR KONSUMTION

ALLMANNA BESTAMMELSER

BEREDNING AV PROVER FOR KEMISK ANALYS

Osotad kondenserad mjolk med hog fetthalt
Ositad kondenserad mjolk

Osoétad kondenserad delvis skummad mjolk
Osotad kondenserad skummjolk

Skaka om och vind p& den tillslutna burken. Oppna burken och hill 1ingsamt Gver mjolken i en annan
behallare som skall kunna férslutas hermetiskt, och blanda genom att hilla fram och tillbaka flera ganger.
Se till att allt fett och mjolk som fastnat pd burkens invéndiga ytor blandas med provet. Forslut behallaren.
Ar innehdllet inte homogent, virm behéllaren i vattenbad vid 40 °C. Skaka om kraftigt var 15:e minut.
Avldgsna behallaren frén vattenbadet efter tva timmar och 14t den svalna till rumstemperatur. Ta av locket
och blanda noggrant innehdilet i behallaren med en sked eller spatel (om fettet har separerats kan provet
inte analyseras). Forvara provet svalt.

Sotad kondenserad mjolk
Sétad kondenserad delvis skummad mjolk
Sotad kondenserad skummjolk

Burkar: Virm den forslutna burken i ett vattenbad vid 30~40 °C i ca 30 minuter. Oppna burken och blanda
innehallet noggrant genom att réra upp och ned och runt med spatel eller sked sé att det 6versta och understa
skiktet blandas ordentligt med det 6vriga innehallet. Se till att den mjolk som har fastnat p& burkens invin-
diga ytor kommer med i provet. Hill s3 mycket som mgjligt av innehéllet i en andra behéllare med lufttitt
lock. Forslut behéllaren och forvara den svalt.

Tuber: Skir upp kortindan och hill innehallet i en behallare med lufttitt lock. Skir dérefter upp tuben
pa lingden. Skrapa ut allt material som fastnat pa de inviindiga ytorna och blanda det omsorgsfullt med
resten av innehdllet. Forvara behdllaren svalt.

Torkad mjolk med hog fetthalt eller mjolkpulver med hog fetthalt
Torkad helmjolk eller helmjolkspulver

Torkad, delvis skummad mjolk eller pulver av delvis skummad mjélk
Torkad skummjolk eller skummjolkspulver

Hill 6ver mjolkpulvret till en ren, torr behéllare (med lufttiatt lock) som rymmer dubbelt s& mycket som
pulvermingden. Forslut behallaren omedelbart och blanda mjolkpulvret noggrant genom att upprepade
ganger skaka och vinda pa burken. Medan provet bereds bor kontakt mellan mjdlkpulvret och atmosfiren
i mojligaste man undvikas for att det ska absorbera s lite som mojligt av luftens fuktighet.

REAGENSMEDEL
Vatten

Overallt dir vatten skall anviandas for uppldsning, utspadning eller tvittning, avses destillerat vatten eller
avmineraliserat vatten av minst samma renhet.

LTS

Overallt ddr “upplosning”, "10sning”, eller “spadning” ndmns utan ytterligare uppgift, avses "upplosning
i vatten”, "19sning i vatten” och “spidning i vatten”.

Kemikalier

Om inte annat anges, skall alla kemikalier som anvinds vara av vedertagen analyskvalitet for reagens-
medel.
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3. UTRUSTNING
3.1 Utrustningslistor

Utrustningslistorna upptar endast artiklar for speciella andamal och artiklar som skall vara av sirskild kva-
litet.

3.2 Analysvag

Analysvag avser en vdg som kan viaga med en noggrannhet av minst 0,1 mg.
4. FORKLARING AV RESULTATEN
4.1 Berikning av procentandel

Om inte annat anges skall resultaten beriiknas som procent av vikten pa det prov som laboratoriet tagit
emot.

4.2 Antal signifikanta siffror

Resultatet skall inte innehalla fler signifikanta siffror 4n som motiveras av noggrannheten hos den anvinda
analysen.

5. TESTRAPPORT

Testrapporten skall redovisa den anvinda analysmetoden sdvil som de uppnddda resultaten. Den skall
dessutom innehdlla alla uppgifter om forfarandet som inte anges i analysmetoden eller som ér frivilliga,
savil som alla omstdndigheter som kan ha paverkat de erhallna resultaten.

Testrapporten skall innehélla all den information som behovs for en fullstindig identifiering av provet.

METOD 1: BESTAMNING AV TORRSUBSTANSHALTEN
(ugn 99 °C)

1. OMFATTNING OCH ANVANDNINGSOMRADE
Denna metod bestimmer torrsubstanshalten i:

— osotad kondenserad mjolk med hog fetthalt
— osotad kondenserad mj6lk

— osotad kondenserad delvis skummad mjolk
— osotad kondenserad skummjolk

— sotad kondenserad mjélk

— sotad kondenserad delvis skummad mjolk

— sotad kondenserad skummjolk.
2. DEFINITION

Torrsubstanshalten i kondenserad mjolk: torrsubstanshalten enligt bestimning med den angivna metoden.
3. PRINCIP

En kénd mingd av provet 16ses i vatten, blandas med sand och torkas vid en temperatur av 99 °C = 1 °C.
Vikten efter torkning &r torrsubstansens vikt och berdknas i procent av provets vikt.

4. REAGENSMEDEL

Kvartssand eller havssand som har behandlats med saltsyra (kornstorlek: 0,18-0,5 mm som passerar
genom en 500 mikronsil men stoppas av en 180 mikronsil). Den bor klara foljande kontrolltest:
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5.1

5.2

53

5.4

5.5

5.6

6.1

6.2

6.3

6.4

6.5

6.6

6.7

6.8

6.9

6.10

6.11

Virm upp ca 25 g sand i tva timmar i torkugn (5.3) enligt 6.1-6.3. Tillsitt 5 ml vatten, virm upp igen
i ugnen i tvd timmar, 1at svalna och vig pa nytt. Skillnaden mellan de tvd vigningarna fér inte verskrida
0,5 mg. '

Om s4 &dr nodviandigt, behandla sanden med 25 % saltsyral6sning i tre dagar och ror om emellanat. Tvitta
sanden med vatten tills syrareaktionen forsvinner eller tvattvattnet dr fritt frén klorid. Torka vid 160 °C
och testa pa nytt enligt ovan.

APPARATUR
Analysvig.

Platskélar, helst av nickel, aluminium eller rostfritt stl. Skdlarna méste ha titslutande lock som likval 4r
ldtta att avldgsna. Lampliga dimensioner: 60—80 mm diameter och ca 25 mm djup.

Torkugn med atmosfiriskt tryck, vdlventilerad och termostatreglerad, instélld for drift vid 99 °C £ 1 °C.
Temperaturen bor vara jamnt fordelad i hela ugnen.

Desickator med nyaktiverad kiselgel med indikator for vattenhalt eller motsvarande desickant.
Glasstavar som #r platta i ena dnden och av sadan lingd att de far plats inuti platskalarna (5.2).

Kokande vattenbad.

FORFARANDE
Placera ca 25 g sand (4) och en kort glasstav (5.5) i skédlen (5.2).
Placera skalen med innehall och avtaget lock i ugnen (5.3) och védrm i tvd timmar.

Sitt pa locket igen och flytta Gver skalen till desickatorn (5.4). Lat kallna till rumstemperatur och vig med
0,1 mg noggrannhet (M,).

Tippa 6ver sanden till skalens ena sida. Hill i det lediga utrymmet ca 1,5 g av provet av sotad kondenserad
mj6lk och 3,0 g osotad kondenserad mjolk. Satt pa locket igen och viig med 0,1 mg noggrannhet (M,).

Ta bort locket, tillsidtt 5 ml vatten och blanda med hjilp av glasstaven forst vitskorna och sedan sanden
och den flytande satsen. LAt glasstaven vara kvar i blandningen.

Lat skélen std i ett kokande vattenbad (5.6) tills vattnet har indunstat, vilket i regel tar 20 minuter. Ror
om i blandningen da och dd med staven sa att luften kan komma in och hindra att provet stelnar till en
kaka. Lidgg staven i skélen.

Lat skélen och locket sté i ugnen i ca 90 minuter.

Sitt pa locket igen, flytta Gver skélen till desickatorn (5.4) och 14t svalna till rumstemperatur och vég med
0,1 mg noggrannhet.

Sitt tillbaka skélen och locket i ugnen, ta av locket och virm upp bade skélen och locket ytterligare en
timme.

Upprepa forloppet 6.8.

Upprepa 6.9 och 6.10 tills skillnaden i vikt mellan tva vigningar i foljd &r hogst 0,5 mg eller tills vikten
6kar. Om vikten okar skall den ligsta noterade vikten anvindas vid berikningen (7.1). Den sist antecknade
vikten skall vara M, g.
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7.1

72

8.1

8.2

8.3

FORKLARING AV RESULTATEN
Beriakningsmetod

Beriikna torrsubstanshalten i procent av provets vikt med formeln

dir
M, = skdlens, lockets och sandens vikt i g efter forlopp 6.3,
M, = skdlens, lockets, sandens och provets vikt i g-efter forlopp 6.4,

M, = skalens, lockets, sandens och det torkade provets vikt i g efter forlopp 6.11.
Repeterbarhet

Skillnaden i resultat mellan tvd bestimningar som utfors samtidigt eller i snabb f6ljd med samma prov,
av samma person och under samma betingelser fér inte 6verskrida 0,2 g torrsubstans per 100 g av varan.

BERAKNING AV DEN TOTALA MANGDEN MJOLKTORRSUBSTANS OCH MANGDEN FETTFRI
MJOLKTORRSUBSTANS

Den totala mingden mjolktorrsubstans i sotad kondenserad mjolk ges av foljande:

Den totala mjolktorrsubstanshalten (erhillen med metod 1, bilaga 2) minus sackarosmingden (erhéllen
med metod 5, bilaga 2).

Mingden fettfri mjolktorrsubstans i sotad kondenserad mjolk ges av foljande:

Totala miingden mjolktorrsubstans (erhdllen med metod 1, bilaga 2) minus sackaroshalten (erhallen med
metod 5, bilaga 2) och fetthalten (erhallen med metod 3, bilaga 2).

Mingden fettfri mjolktorrsubstans i osotad kondenserad mjolk ges av féljande:

Den totala mingden torrsubstans (erhdllen med metod 1, bilaga 2) minus fetthalten (erhallen med metod
3, bilaga 2). '

METOD 2: BESTAMNING AV VATTENHALTEN
(ugn 102 °C)

OMFATTNING OCH ANVANDNINGSOMRADE
Denna metod bestdimmer viktforlusten vid torkning av:

— torkad mjolk med hog fetthalt eller mjolkpulver med hog fetthalt
— torkad helmjolk eller helmjolkspulver
— torkad, delvis skummad mjolk eller pulver av delvis skummad mj6lk

— torkad skummjolk eller skummjolkspulver.

DEFINITION

Vattenhalt: viktforlusten vid torkning enligt bestimning med den angivna metoden.
PRINCIP

Testsatsens aterstiende vikt bestims efter torkning vid atmosfirtryck i ugn vid 102 °C + 1 °C till konstant
vikt. Viktforlusten beriknas i procent av provets vikt.
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4.1

42

43

44

5.1

52

53

5.4

55

5.6

5.7

58

6.1

6.2

APPARATUR
Analysvag.

Skaélar, helst av nickel, aluminium, rostfritt stél eller glas. Skdlarna méste ha titslutande lock som likvil
ar ldtta att avldgsna. Lampliga dimensioner: 60—80 mm diameter och ca 25 mm djup.

Torkugn med atmosfiriskt tryck, vilventilerad och termostatreglerad, instélld for drift vid 102 °C 1 °C.
Temperaturen bor vara jimnt fordelad i hela ugnen.

Desickator med nyaktiverad kiselgel med indikator for vattenhalt eller motsvarande desickant.
FORFARANDE

Ta av locket fran skélen (4.2) och placera den i ugnen (4.3) tillsammans med locket och vdrm i omkring
en timme.

Sitt lock pé skélen och flytta den tickta skélen till desickatorn (4.4). Lat skélen kallna till rumstemperatur
och vig den med 0,1 mg noggrannhet (M,).

Placera ett prov pé ca 2 g torrmjolk i skalen, sitt pa locket och vig den tickta skdlen (M;) si snabbt som
mdjligt med 0,1 mg noggrannhet.

Ta av locket och still skdlen tillsammans med locket i ugnen i tvd timmar.

Sitt pa locket igen, flytta den tickta skélen till desickatorn, 1at den svalna till rumstemperatur och vig
den direfter s snabbt som mdjligt med 0,1 mg noggrannhet.

Ta av locket och virm skalen med lock en timme i ugnen.
Upprepa punkt 5.5.

Upprepa 5.6 och 5.5 tills skillnaden i vikt mellan de pa varandra foljande v'zigningamé ir hogst 0,5 mg
eller tills vikten okar. Om vikten Okar skall den ldgsta noterade vikten anvindas vid beridkningen (6.1).
Den sist noterade vikten skall vara M, g.

FORKLARING AV RESULTATEN
Berikningsmetod

Beridkna viktforlusten vid torkningen av provet uttryckt i procent av provets vikt enligt formeln:

M, - M,

M, M, x 100
“dir
M, = skélens och lockets vikt i g efter forlopp 5.2,
M, = skalens, lockets och provets vikt i g efter forlopp 5.3,
M, = skdlens, lockets och det slutliga provets vikt i g efter forlopp S5.5.
Repeterbarhet

Skillnaden i resultat mellan tvé bestdmningar som utforts samtidigt eller i snabb f6ljd péd samma prov, av
samma person och under samma betingelser far inte 6verskrida 0,1 g vatten per 100 g vara.
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4.1

42

44

4.5

5.1

52

METOD 3: BEST.&MNINS} AV FETTHALTEN I KONDENSERAD MJOLK
(ROSE-GOTTLIEBMETODEN)

OMFATTNING OCH ANVANDNINGSOMRADE
Denna metod anvinds for att bestimma fettinnehallet i:

— osotad kondenserad mjolk med hog fetthalt
— osotad kondenserad mjolk

— osotad kondenserad delvis skummad mjolk
— osotad kondenserad skummjolk

— sotad kondenserad mjolk

— sotad kondenserad delvis skummad mjoltk

— sotad kondenserad skummjolk.

DEFINITION

Fetthalten i kondenserad mjolk: fetthalten enligt bestimning med den angivna metoden.
PRINCIP

Fetthalten bestdms genom att fettet extraheras med dietyleter och ldttbensin frdn en ammoniakalkohol-
16sning av provet, varefter 16sningsmedlen indunstas, restprodukterna vigs och provets viktprocent berak-
nas enligt Rose-Gottliebprincipen.

REAGENSMEDEL

Alla reagensmedel bor uppfylla de krav som anges i nollprovet (6.1). Om sé behovs far reagensmedlen
destilleras pd nytt tillsammans med ca | g smorfett till 100 ml I6sningsmedel.

Ammoniakl6sning, ca 25 % (m/m)NH, (densitet vid 20 °C ca 0,91 g/ml), eller en starkare 16sning med
kidnd koncentration.

Etanol, 96 % + 2 % (v/v) eller, om sidan inte &r tillgéinglig, etanol som denaturerats med metanol, etyl-
metylketon eller littbensin.

Dietyleter, peroxidfri.

Anmdirkning 1: :

For att testa om det finns peroxider tillsitter man | ml nyblandad 10 % kaliumjodidlosning till 10 ml av
etern i en liten cylinder med glaspropp, som dessforinnan skoljts med eter. Skaka om och lat std i en minut.
Inget av skikten bor visa gul firg.

Anmdirkning 2:

Dietyleter far hallas fri frn peroxider genom en tillsats av vét zinkfolie som i en minut har varit helt ner-
doppad i en utspidd syrad kopparsulfatlosning och dérefter tvittats i vatten. Anvind ca 8 000 mm? zinkfolie
skuren i strimlor som dr ldnga nog att nd halvvigs upp i behéllaren.

Littbensin (petroleumeter) med kokpunkt var som helst mellan 30 och 60 °C.

En blandad 16sning som gjorts i ordning omedelbart fore anvindningen och bestér av lika delar dietyleter
(4.3) och littbensin (4.4), (ndr en blandad 16sning anges far den ersittas med enbart dietyleter eller enbart
ldttbensin).

APPARATUR
Analysvag.

Lampliga extraktionsror eller -kolvar med slipade glasproppar eller andra forslutningar som inte paverkas
av de anvinda losningsmedlen.
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53 Kolvar, tunnvéggiga och med plan botten, som rymmer 150 till 250 ml.
54 Torkugn med atmosfiriskt tryck, vilventilerad och termostatreglerad, instdlld for drift vid 102 °C = 1 °C.
55 Kokstenar, fettfria, opordsa och som inte smulas sonder vid anvidndningen, t.ex. glaspirlor eller kiselkar-

bidstycken (anvindningen av detta material dr valfritt, se 6.2.1).
5.6 Sifon som passar till extraktionsroren.
5.7 Centrifug (valfri).
6. FORFARANDE
6.1 Nollprov

Gor samtidigt med bestimningen av provets fetthalt en nollbestimning pa 10 ml vatten med samma slags
extraktionsutrustning, samma reagensmedel i samma méngder och med samma forfarande som beskrivs
nedan med undantag av punkt 6.2.2. Om resultatet frén nollbestimningen dverskrider 0,5 mg bor reagens-
medlen kontrolleras och, om de innehéller féroreningar, rengoras eller ersittas.

6.2 Bestimning

6.2.1 Torka en kolv (5.3) i ugnen (5.4) i en halv till en timme, om s& behovs tillsammans med ndgra kokstenar
(5.5) for att underlitta jamn kokning nér 1sningsmedlen senare skall avldgsnas. Lat kolven kallna till tem-
peraturen i vigrummet och vig den kalla kolven med 0,1 mg noggrannhet.

6.2.2 R6r om det beredda provet och viig omedelbart med 1 mg noggrannhet upp 2 till 2,5 mg sotat eller 4 till
5 g osotat prov, eventuellt direkt i extraktionsapparaten (5.2). Tillsétt vatten upp till 10,5 ml och skaka
om forsiktigt under litt uppvérmning (40 till 50 °C) tills provet &r helt dispergerat. Provet maste vara full-
stindigt dispergerat, i annat fall bor bestimningen upprepas.

6.2.3 Tillsdtt 1,5 ml ammoniak (25 %) (4.1) eller en motsvarande mingd starkare 16sning och blanda vil.
6.2.4 Tillsdtt 10 ml etanol (4.2) och blanda vitskorna forsiktigt men grundligt i den dppna apparaten.

6.2.5 Tillsdtt 25 ml dietyleter (4.3). Kyl under rinnande vatten. Forslut apparaten, skaka om kraftigt och vind
pa den flera ganger under en minut.

6.2.6 Ta av proppen forsiktigt, tillsétt 25 ml littbensin (4.4) och skolj proppen och apparatens hals invindigt
med de forsta fa millilitrarna och lat avskoljet rinna ner i apparaten. Sitt proppen pa plats igen och skaka
om och vind upprepade génger i 30 sekunder. Skaka mattligt, om provet inte skall centrifugeras enligt
6.2.7.

6.2.7 Lét apparaten st tills det 6versta vitskeskiktet har klarnat och &r tydligt avskilt fran det underliggande
vattenskiktet. Separationen kan alternativt utféras med hjdlp av en ldmplig centrifug (5.7).

Anmdirkning:
Om centrifugen inte drivs med trefasmotor kan gnistor bildas och man bor dédrfor vara forsiktig sé att
eterdngor frén exempelvis ett sprucket ror inte exploderar eller borjar brinna.

6.2.8 Ta av proppen, skolj den och apparatens hals invindigt med négra milliliter av de blandade 1Gsningsmedlen
(4.5) och 14t avskoljet rinna ner i apparaten. For forsiktigt over sd mycket som mojligt av det Gversta skiktet
genom att dekantera eller med hjilp av en sifon (5.6) till den iordningsstillda kolven (6.2.1).

Anmdirkning:
Om skiktet Sverfors utan sifon kan det bli nodvindigt att tillsétta lite vatten for att 6ka avgriansningen mel-
lan de tva skikten och pa s sitt underlitta dekanteringen.

6.2.9 Skolj apparatens hals ut- och invindigt eller spetsen och den undre delen av sifonen med nagra milliliter
av de blandade 16sningsmedlen (4.5). Lat avskoljet fran apparatens utsida rinna in i kolven och avskéljet
fran halsens insida och sifonen att rinna in i extraktionsapparaten.



13/Vol. 10

Europeiska gemenskapernas officiella tidning

159

6.2.10

6.2.11

6.2.12

6.2.13

6.2.14

6.2.15

6.2.16

6.2.16.1

6.2.16.2

7.1

7.2

Gor en andra extraktion genom att upprepa punkt 6.2.5-6.2.9 men anvind bara 15 ml dietyleter och 15
ml littbensin.

Gor en tredje extraktion genom att upprepa 6.2.10 men utan den avslutande skéljningen (6.2.9).

Anmdrkning:
Denna tredje extraktion ir inte nodvindig vid analysering av prover pd osotad kondenserad skummjslk
och sotad kondenserad skummjolk.

Indunsta eller destillera omsorgsfullt s2 mycket 16sningsmedel (inklusive etanolen) som méjligt. Om kol-
ven ir liten kan det bli n6dvindigt att avldgsna en del av 16sningsmedlet enligt ovan efter varje extraktion.

Finns det ingen mirkbar lukt av 16sningsmedel, liggs kolven pé sidan i ugnen och virms i en timme.

Ta ut kolven ur ugnen och 14t den kallna till samma temperatur som i vigrummet och vig med 0,1 mg
noggrannhet.

Upprepa 6.2.13 och 6.2.14 under uppvirmningsperioder p& 30-60 minuter tills skillnaden i vikt mellan
tva vigningar i foljd 4r mindre dn 0,5 mg eller tills vikten okar. Om vikten okar skall den ldgsta noterade
vikten anvéndas vid beridkningen (7.1). Den sist noterade vikten skall vara M, g.

Tillsdtt 15-25 ml lattbensin for att bekrifta att det extraherade dmnet dr fullstindigt 16sligt. Varm forsiktigt
och snurra pd 19sningsmedlet tills allt fettet ar upplost.

Om det extraherade @mnet 16ses helt i lattbensin, utgors fettets vikt av skillnaden mellan de vikter som
har bestidmts enligt 6.2.1 och 6.2.15.

Om négot olosligt amne finns kvar, eller om tvivel uppstar, extrahera fettet frin kolven genom att tvitta
den flera gdnger med varm ldttbensin och 14t det oupplosta materialet sjunka fore varje dekantering. Skolj
kolvhalsens utsida tre ginger. Ligg kolven pa sidan i ugnen och virm den en timme. Lét den kallna till
vagrummets temperatur som tidigare (6.2.1) och vig med 0,1 mg noggrannhet. Fettets vikt utgors av skill-
naden mellan vikten enligt 6.2.15 och den slutliga vikten.

FORKLARING AV RESULTATEN
Berikning
Det extraherade fettets vikt i g ar
M; -M,) - (B, - B,)
och fetthalten i provet uttryckt i procent dr

M, - M,) - (B, - By

5 x 100
dar
M, = vikten i g pa kolv M med fett efter 6.2.15,
M, = vikten i g pa kolv M efter 6.2.1 eller vid inte upplost material eller vid tvivel, efter 6.2.16.2,
B, = vikten i g pi kolv B med nollprovet efter 6.2.15,
B, = vikten i g pa kolv B efter 6.2.1 eller vid inte upplost material eller tvivel, efter 6.2.16.2,
S = det anvénda provets vikt i g.
Repeterbarhet

Skillnaden i resultat mellan tvéa bestdimningar som har utforts samtidigt eller i snabb foljd pa samma prov,
av samma person och under samma betingelser far inte 6verskrida 0,05 g fett per 100 g vara.
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METOD 4: BESTAMNING AV FETTHALTEN I TORRMJOLK (ROSE-GOTTLIEBMETODEN)

OMFATTNING OCH ANVANDNINGSOMRADE
Denna metod bestimmer fetthalten hos:

— torkad mjolk med hog fetthalt eller mjolkpulver med hog fetthalt
— torkad helmj6lk eller helmjolkspulver
— torkad, delvis skummad mjélk eller pulver av delvis skummad mjolk

— torkad skummjélk eller skummyjélkspulver.

DEFINITION

Fetthalten i torrmjolk: fetthalten enligt bestdimning med den angivna metoden.
PRINCIP

Fetthalten bestims genom att fettet extraheras med dietyleter och léttbensin fran en ammoniakalkohol-
losning av provet, varefter 16sningsmedlen indunstas, restprodukterna végs och provets viktprocent berik-
nas enligt Rose-Gottliebprincipen.

REAGENSMEDEL

Alla reagensmedel bor uppfylla de krav som anges i nollprovet (6.1). Om si behovs fér reagensmedlen
destilleras pé nytt tillsammans med ca 1 g smorfett till 100 ml 16sningsmedel.

Ammoniakiosning, ca 25% (m/m)NH, (densitet vid 20 °C ca 0,91 g/ml), eller en starkare l1osning med
kind koncentration.

Etanol, 96 % + 2 % (v/v) eller, om sédant inte ir tillgéngligt, etanol som denaturerats med metanol, etyl-
metylketon eller littbensin.

Dietyleter, peroxidfri.

Anmdrkning 1:

For att testa om det finns peroxider tillsdtter man 1 ml nyblandad 10 % kaliumjodidlosning till 10 m] av
etern i en liten cylinder med glaspropp, som dessforinnan skoljts med eter. Skaka om och 14t sté i en minut.
Inget av skikten bor visa gul firg.

Anmdirkning 2:

Dietyleter far hallas fri frn peroxider genom en tillsats av vét zinkfolie som i en minut har varit helt ner-
doppad i en utspiddd syrad kopparsulfatldsning och dérefter tvittats i vatten. Anvind ca 8 000 mm? zinkfolie
skuren i strimlor som 4r langa nog att nd halvvigs upp i behallaren.

Littbensin (petroleumeter) med kokpunkt var som helst mellan 30 och 60 °C.

En blandad ldsning som gjorts i ordning omedelbart fore anviandningen och bestér av lika delar dietyleter
(4.3) och ldttbensin (4.4), (ndr anvindning av en blandad 16sning anges far denna ersittas med enbart di-
etyleter eller enbart littbensin).

APPARATUR
Analysvag.

Liampliga extraktionsror eller -kolvar med slipade glasproppar eller andra forslutningar som inte péverkas
av de anvinda l6sningsmedlen.

Kolvar, tunnvéggiga och med plan botten, som rymmer 150 till 250 ml.

Torkugn med atmosfiriskt tryck, vilventilerad och termostatreglerad, instilld for drift vid 102 °C + 1 °C.
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55 Kokstenar, fettfria, opordsa och som inte smulas sénder vid anviindningen, t.ex. glaspérlor eller kiselkar-
bidstycken (anvidndningen av detta material dr valfritt, se 6.2.1).

5.6 Vattenbad, 60-70 °C.

5.7 Sifon som passar till extraktion_sréren.
5.8 Centrifug (valfri).

6 FORFARANDE

6.1 Nollprov

Gor samtidigt med bestamningen av provets fetthalt en nollbestdémning pd 10 ml vatten med samma slags
extraktionsutrustning, samma reagensmedel i samma mingder och med samma forfarande som beskrivs
nedan med undantag av punkt 6.2.2. Om resultatet Gverskrider 0,5 mg bor reagensmedlen kontrolleras
och rengoras eller ersittas om de innehaller féroreningar.

6.2 Bestimning

6.2.1 Torka en kolv (5.3) i ugnen (5.4) i en halv till en timme, om s& behovs tillsammans med nigra kokstenar
(5.5) for att underlitta jimn kokning nér 16sningsmedlen senare skall avldgsnas. Lt kolven kallna till tem-
peraturen i vigrummet och vig den kalla kolven med 0,1 mg noggrannhet.

6.2.2 Vig direkt eller genom skillnad med 1 mg noggrannhet upp ca 1 g pulver av oskummad mjolk eller ca
1,5 g pulver av helt eller delvis skummad mjolk i extraktionsapparaten (5.2). Tillsédtt 10 ml vatten och
skaka om forsiktigt tills provet dr helt dispergerat (uppviarmning kan behovas for vissa prover).

6.2.3 Tillsdtt 1,5 ml ammoniak (25 %) (4.1) eller en motsvarande méngd starkare 16sning och virm i vattenbad
(5.6) i 15 minuter vid 60-70 °C under omskakning dé och dé. Kyl ner provet i exempelvis rinnande vatten.

6.2.4 Tillsdtt 10 ml etanol (4.2) och blanda vitskorna forsiktigt men grundligt i den oppna apparaten.

6.2.5 Tillsétt 25 ml dietyleter (4.3). Kyl under rinnande vatten. Forslut apparaten, skaka om kraftigt och vind
pa den flera géngar under en minut,

6.2.6 Ta av proppen forsiktigt, tillsdtt 25 ml léttbensin (4.4) och skolj proppen och apparatens hals invindigt
med de forsta f& millilitrarna och 1at avskoljet rinna ner i apparaten. Sétt proppen pa plats igen och skaka
om och vind upprepade ganger i 30 sekunder. Skaka mattligt, om provet inte skall centrifugeras enligt
6.2.7.

6.2.7 L4t apparaten sta tills det oversta vitskeskiktet har klarnat och 4r tydligt avskilt frén det underliggande
vattenskiktet. Separationen kan alternativt utforas med hjilp av en limplig centrifug (5.8).

Anmdrkning:
Om centrifugen inte drivs med trefasmotor kan gnistor bildas och man bor dérfor vara forsiktig sé att
eteriingor frén exempelvis ett sprucket ror inte exploderar eller borjar brinna.

6.2.8 Ta av proppen, skélj den och apparatens hals invindigt med ndgra milliliter av de blandade I6sningsmedlen
(4.5) och 14t avskoljet rinna ner i apparaten. For forsiktigt dver sa mycket som mojligt av det dversta skiktet
genom att dekantera eller med hjélp av en sifon (5.7) till den iordningsstillda kolven (6.2.1).

Anmdrkning:
Om skiktet 6verfors utan sifon kan det bli nodvéndigt att tillsétta lite vatten for att 6ka avgransningen mel-
lan de tva skikten och pa s sitt underlitta dekanteringen.

6.2.9 Skolj apparatens hals ut- och invindigt eller spetsen och den undre delen av sifonen med nagra milliliter
av de blandade 16sningsmedlen. Lat avskoljet frén apparatens utsida rinna in i kolven och 1at avskoljet
fran halsens insida och sifonen rinna in i extraktionsapparaten.
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6.2.10

6.2.11

6.2.12

6.2.13

6.2.14

6.2.15

6.2.16

6.2.16.1

6.2.16.2

7.1

7.2

Gor en andra extraktion genom att upprepa punkt 6.2.5-6.2.9 men anvind bara 15 ml dietyleter och 15
ml littbensin.

Gor en tredje extraktion genom att upprepa 6.2.10 men utan den avslutande skoljningen (6.2.9).

Anmdrkning:
Denna tredje extraktion ir inte nédvandig vid analysering av prover pa torkad skummjolk.

Indunsta eller destillera omsorgsfullt s& mycket 16sningsmedel (inklusive etanolen) som méjligt. Om kol-
ven ir liten kan det bli nddvandigt att aviigsna en del av 10sningsmedlet enligt ovan efter varje extraktion.

Finns det ingen mérkbar lukt av 16sningsmedel, ldgg kolven pa sidan i ugnen och virm i en timme.

Ta ut kolven ur ugnen och 1t den som tidigare (6.2.1) kallna till samma temperatur som i vigrummet
och vig med 0,1 mg noggrannhet.

Upprepa 6.2.13 och 6.2.14 under uppvirmningsperioder pa 30-60 minuter tills skillnaden i vikt mellan
tvd végningar i foljd dr mindre &n 0,5 mg eller tills vikten 6kar. Om vikten okar skall den ldgsta noterade
vikten anvindas vid berikningen (7.1). Den sist noterade vikten skall vara M, g.

Tillsdtt 15-25 ml littbensin for att bekrifta att det extraherade dmnet 4r fullstandigt 16sligt. Varm forsiktigt
och snurra pa lgsningsmedlet tills allt fettet 4r upplost.

Om det extraherade dmnet 16ses helt i ldttbensin, utgors fettets vikt av skillnaden mellan de vikter som
har bestdmts enligt 6.2.1 och 6.2.15.

Om négot olosligt dmne finns kvar, eller om tvivel uppstér, extrahera fettet fran kolven genom att tvitta
den flera gdnger med varm littbensin och 14t det oupplosta materialet sjunka fore varje dekantering. Skolj
kolvhalsens utsida tre ginger. Ligg kolven pa sidan i ugnen och vdrm den en timme. Lat den svalna till
vagrummets temperatur som tidigare (6.2.1) och vig med 0,1 mg noggrannhet. Fettets vikt utgors av skill-
naden mellan vikten enligt 6.2.15 och den slutliga vikten.

FORKLARING AV RESULTATEN
Berikning
Det extrahgrade fettets vikt i g &r
M, -M,;) - (B, - By
och fetthaften i provet uttryckt i procent dr

(Ml - Mz) - (Bl - Bz)

3 x 100
dar
M, = vikten i g pa kolv M med fett efter 6.2.15,
M, = vikten i g pa kolv M efter 6.2.1 eller vid inte upplost material eller vid tvivel, efter 6.2.16.2,
B, = vikten i g pa kolv B med nollprovet efter 6.2.15,
B, = vikten i g pd kolv B efter 6.2.1 eller vid inte upplost material eller tvivel, efter 6.2.16.2,
S = det anvinda provets vikt i g.
Repeterbarhet

Skillnaden i resultat mellan tvd bestaimningar som har utforts samtidigt eller i snabb foljd p& samma prov,
av samma person och under samma betingelser far inte 6verskrida 0,2 g fett per 100 g vara med undantag
for skummjolkspulver dir skillnaden inte far 6verskrida 0,1 g fett per 100 g vara.
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METOD 5: BESTAMNING AV SACKAROSHALTEN (POLARIMETRISK METOD)

OMFATTNING OCH ANVANDNINGSOMRADE
Denna metod bestimmer sackaroshalten i

— sotad kondenserad mjolk
— sotad kondenserad delvis skummad mjolk
—  sotad kondenserad skummjoik.

Proverna far inte innehdlla invertsocker.

DEFINITION

Sackaroshalten i sotad kondenserad mjolk: sackaroshalten enligt bestimning med den angivna metoden.
PRINCIP

Metoden ir baserad pa Clergets inversionsprincip, en mild behandling av provet med syra som ger en full-
standig hydrolys av sackaros men néstan ingen av laktos eller andra sockerarter. Sackaroshalten far man
fram genom att dndra rotationskraften i 16sningen.

Ett klart filtrat av provet utan mutarotation genom laktos bereds genom att man behandlar 16sningen med
ammoniak och direfter neutraliserar och klarar genom att efter hand tillsétta zinkacetat- och kaliumhexa-
cyanoferrat(1I)-16sningar.

I en del av filtratet hydrolyseras sackarosen pa angivet sitt.

Genom rotationen av filtratet bade fore och efter inversionen kan sackaroshalten berdknas med hjilp av
formeln.

REAGENSMEDEL

Zinkacetatlosning, 1 M: 16s 21,9 g kristalliserat zinkacetatdihydrat Zn(C,HH,0,),2H,0 och 3 ml isittika
i vatten och fyll pa vatten till 100 ml.

Kaliumhexacyanoferrat(II)Iosning, 0,25 M: 16s 10,6 g kristalliserat kaliumhexacyanoferrat(Il)trihydrat
K,[Fe(CN)(],3H,0 i vatten och fyll pa vatten till 100 ml.

Saltsyralosning, 6,35 + 0,20 M (20 till 22 %) eller 5,0 + 0,2 M (16 till 18 %).
Ammoniakiosning, 2,0 £ 0,2 M (3,5 %).

Isittikalosning, 2,0 + 0,2 M (12 %).

Bromtyﬁlolbléttindikator, 1% (m/v) 16sning i etanol.

APPARATUR

Vag med noggrannhet till 10 mg.

Polarimeterror, 2 dm, av exakt kalibrerad langd.
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53 Polarimeter eller sackarimeter:

a) Polarimeter med natriumljus eller kvicksilvergront ljus (kvicksilvergaslampa med prisma eller spe-
cialfiltret Wratten 77 A) som ger utslag med en noggrannhet av minst 0,05 cirkelgrad,

b) Sackarimeter med internationell sockerskala for vitt ljus genom ett 15 mm filter av 6 % 16sning av
kaliumbikromat, eller natriumljus, och som ger utslag med en noggrannhet av minst 0,1° pa inter-
nationella sockerskalan.

54 Vattenbad som héller 60 °C = 1 °C.
6. FORFARANDE
6.1 Kontrollbestimning

For att standardisera forfarande, reagensmedel och apparatur skall en dubbel kontrollbestdmning utforas
enligt beskrivningen nedan med en blandning av 100 g mjolk och 18 g ren sackaros eller en blandning
av 110 g skummjélk och 18 g ren sackaros, vardera motsvarande 40 g kondenserad mjolk som innehaller
45 % sackaros. Beridkna sockerhalten med hjilp av formlerna i punkt 7 och sitt for respektive M, F och
P i formel 1 in den tagna mingden mjolk samt fett- och proteinhalten i denna mjolk, och for M i formel
2 virdet 40,00. De erhallna medelvirdena féar avvika hogst 0,2 % fran 45,0 %.

6.2 Bestimning

6.2.1 Vig med en noggrannhet av 10 mg upp ca 40 g av det vilblandade provet i en 100 ml glasbégare. Tillstt
50 ml hett vatten (80 till 90 °C) och blanda vil.

6.2.2 Overfor hela blandningen till en 200 ml mitkolv, skolj bagaren flera ginger med 60-gradigt vatten tills
mingden uppgér till mellan 120 och 150 ml. Blanda och kyl till rumstemperatur.

6.2.3 Tillsdtt 5 ml av den utspidda ammoniaklosningen (4.4). Blanda igen och 14t provet sta i 15 minuter.

6.2.4 Neutralisera ammoniaken genom att tillsdtta en motsvarande kvantitet av den utspidda isittiksyran (4.5).
Bestdm det exakta antalet ml i forvig genom titrering av ammoniaklosningen och anvind bromtymolblatt
som indikator (4.6). Blanda.

6.2.5 Tillsétt 12,5 ml zinkacetatlgsning (4.1) och blanda forsiktigt genom att snurra pd den snedstillda kolven.
6.2.6 Tillsédtt 12,5 ml kaliumhexacyanoferrat(I)-16sning (4.2) pd samma sitt som acetatldsningen.
6.2.7 Justera temperaturen pa innehallet i kolven till 20 °C och hill i 20-gradigt vatten upp till 200 ml-mirket.

Anmdrkning:

Under samtliga steg som hittills beskrivits bor allt vatten tillsédttas pa sddant sitt att det inte bildas luft-
bubblor, och av samma anledning bor kolven hellre snurras 4n skakas vid blandningen. Om luftbubblor
bildas innan volymen natt 200 ml, kan dessa avldgsnas om man tillfélligt ansluter kolven till en vakuum-
pump och snurrar pd kolven.

6.2.8 Forslut kolven med en torr propp och blanda grundligt genom att skaka om kolven kraftigt.

6.2.9 L4t kolven stdr i ndgra minuter och filtrera didrefter med ett torrt filterpapper, varvid de forsta 25 ml av
filtratet skall kasseras.

6.2.10  Direkt polarisering: bestdm filtratets optiska rotation vid 20 °C = 1 °C.

6.2.11  Inversion: Gverfor med pipett 40 ml av det ovan erhdllna filtratet till en 50 ml métkolv. Tillsdtt 6,0 ml
6,35 M eller 7,5 ml 5,0 M saltsyra (4.3).

Placera kolven i ett 60-gradigt vattenbad i 15 minuter och se till att hela kolvens innehall dr nerdoppat.
Blanda genom att snurra pa kolven under de forsta fem minuterna, och under denna tid bor innehéllet i
kolven nétt samma temperatur som vattenbadet. Kyl till 20 °C och fyli pa till full volym med 20-gradigt
vatten. Blanda och 1at kolven med innehdll std i en timme vid denna temperatur.
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6.2.12

7.1

7.2

Invertpolarisation

Bestdm rotationen pa den inverterade 16sningen vid 20 °C £ 0,2 °C. (Om temperatur T i polariseringsrorets
vitska avviker med mer #n 0,2 °C under métningen, maste temperaturen korrigeras enligt 7.2.)

FORKLARING AV RESULTATEN
Beriakningsmetod
Berdkna sackaroshalten med hjilp av foljande formier:

HDv=M q08F+155P)
100

2) 8= D-1251, V-v Vv %
Vv Lx M
dir
S = sackaroshalten,
M = det vigda provets vikt i gram,
F = provets fetthalt i procent,
P = provets proteinhalt (N x 6,38) i provet,
V = den volym i ml som provet har spitts till fore filtreringen,

korrigering i ml av den volym av precipitatet som bildats under klarningen,

<
I

D = direkt polarimeteravldsning (polarisation fore inversion),

I = polarimeteravlidsning efter inversion,

L = polarimeterrorets lingd i dm,

Q = inversionsfaktorn, vars vérden limnas nedan.

Kommentarer:

a) Nir exakt 40,00 g kondenserad mjolk har vigts upp och en polarimeter med natriumljus, cirkelgrader

och ett 2 dm polarimeterror anvinds vid 20,0 °C £ 0,1 °C, kan sackaroshalten fér normal kondenserad
mjolk (C = 9) beriknas med hjilp av foljande formel:

S=D-1251) x (2,833 - 0,00612 F — 0,00878 P)

b) Om den inverterade polarisationen miits upp vid ndgon annan temperatur &n 20 °C, bor siffrorna mul-
tipliceras med

(1 + 0,0037 (T - 20))
Viirden for inversionsfaktorn Q

Foljande formler ger precisa virden for Q vid olika ljuskillor med korrigeringar for koncentration och
temperatur: '

Natriumljus och polarimeter med cirkelgrader:
Q = 0,8825 + 0,0006 (C — 9) — 0,0033 (T ~ 20).

Kvicksilvergront ljus och polarimeter med cirkelgrader:
Q = 1,0392 + 0,0007 (C - 9) — 0,0039 (T - 20).

Vitt ljus med dikromatiskt filter och sackarimeter graderad efter internationella sockerskalan:
Q = 2,549 + 0,0017 (C - 9) = 0,0095 (T - 20).

I ovanstaende formler &r
C = Hela antalet polariserade sockerarter i procent av den inverterade 16sningen.
T = Den inverterade 16sningens temperatur vid den polarimetriska avldsningen.
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4.2

421

422

Anmdrkning 1:

Hela antalet sockerarter C i procent av den inverterade 16sningen far beriknas pé den direkta avldsningen,
medan forindringen vid inversion beriknas pa vanligt sitt med de vanliga virdena for specifika rotationen
hos sackaros, laktos och invertsocker.

Korrigeringen 0,0006 (C — 9) etc. ar endast riktig nir C 4r ungefir 9. For normal kondenserad mjolk kan
man bortse frdn denna korrigering, eftersom C dr néra 9.

Anmdirkning 2:

Variation i temperaturen fran 20 °C pa 1 °C medfor inte ndgon storre skillnad vid direkt avldsning, men
en variation pd over 0,2 °C vid invert avldsning nodvindiggor en korrektion. Korrektionen — 0,0033
(T- 20) etc. 4r endast lamplig mellan 18 °C och 22 °C.

Repeterbarhet

Skillnaden i resultat mellan tva bestamningar som har utforts samtidigt eller i snabb foljd pd samma prov,
av samma person och under samma betingelser far inte 6verskrida 0,3 g sackaros per 100 g kondenserad
mjolk.

METOD 6: BESTAMNING AV MANGDEN MJOLKSYRA OCH LAKTAT

OMFATTNING OCH ANVANDNINGSOMRADE
Denna metod bestimmer mingden mjolksyra och laktat uttryckt som mjolksyra hos:

— torkad mjotk med hog fetthalt eller mjolkpulver med hog fetthalt
— torkad helmijélk eller helmjéikspulver
— torkad, delvis skummad mjolk eller pulver av delvis skummad mj6lk

— torkad skummjélk eller skummjolkspulver.
DEFINITION

Mingden mjolksyra och laktat i torkad mjolk: innehéllet av mjolksyra och laktat uttryckt som mjolksyra
enligt bestimning med angiven metod.

PRINCIP

Fett, protein och laktos avldgsnas samtidigt frin en 19sning av provet genom tillsats av kopparsulfat och
kalciumhydroxid och filtreras darefter.

Mjolksyran och laktaten i filtratet omvandlas till acetaldehyd genom koncentrerad svavelsyra tillsammans
med koppar(IDsulfat.

Mijo6lksyrahalten bestims kolorimetriskt med p-hydroxidefenyl.
Mingden mjolksyra och laktat uttrycks som mg mjolksyra per 100 g fettfri torrsubstans.
REAGENSMEDEL

Koppar(Il)sulfatlosning: 16s upp 250 g koppar(Il)sulfat (CuSO,,5H,0) i vatten och spid till 1 000 ml med
vatten.

Kalciumhydroxidsuspension.

Mal 300 g kalciumhydroxid (Ca(OH),) i mortel med vatten och anvéind sammanlagt 900 ml. Suspensionen
bor beredas omedelbart innan den skall anvindas.

Kalciumhydroxidsuspension: mal 300 g kalciumhydroxid (Ca(OH),) i mortel med vatten och anvind sam-
manlagt 1 400 ml. Suspensionen bor beredas omedelbart innan den skall anvindas.
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4.3

44

45

4.6

5.1

52

53

54

55

5.6

6.1

6.2

6.2.1

6.2.2

6.2.3

6.2.4

6.2.5

6.2.6

Svavelsyra — koppar(IDsulfatiosning: tillsiatt 0,5 ml koppar(IT)svavellosning (4.1) till 300 ml svavelsyra,
959 - 97,0% (m/m) H,SO,.

p-hydroxidifenyllosning (C;H,CcH,OH): Los 0,75 g p-hydroxidifenyl i 5 ml vattenlosning av natrium-
hydroxid som innehéller 5 g natriumhydroxid (NaOH) per 100 ml genom létt omskakning och uppvérm-
ning. Spid med vatten till 50 ml i mitkolv. Forvara l16sningen morkt och svalt i brun glasflaska. Anviind
den inte om vitskan #ndrar firg eller blir grumlig. Léngsta forvaringstid dr 72 timmar.

Mjo6lksyra, standardlosning: 16s strax fore anvéndningen upp 0,1067 g litiumlaktat (CH;CHOHCOOLI)
i vatten och spéd till 1 000 ml i mitkolv. 1 ml av 16sningen motsvarar 0,1 mg mjolksyra.

Mjolk, standardrekonstituerad: analysera i forvig flera prov av hogklassig torkad mjolk. For beredning
av kalibreringskurva skall det prov viljas som har ligst mjolksyrahalt och som innehéller hogst 30 mg
mjolksyra per 100 g fettfri torrsubstans. Folj anvisningarna under 6.2.1 och 6.2.2 nedan.

APPARATUR

Analysvag.

Spektrofotometer lamplig for avldsningar vid en véglangd av 570 nm.
Vattenbad, 30 °C = 2 °C.

Mortel med stot.

Filterpapper (Schieicher och Schull 595, Whatman 1 eller motsvarande).
Testror, pyrex eller motsvarande (dimensioner 25 x 150 mm).

Anmdrkning:
All utrustning av glas méste vara fullstindigt ren och avsedd att anvindas enbart for denna bestamning.
Glasdetaljer som innehdller rester skall skoljas med koncentrerad saltsyra innan de diskas.

FORFARANDE
Nollprov

Gor ett nollprov genom att placera 30 ml vatten i ett 50 ml graderat ror och f6lj beskrivningen i punkt
6.2.4-6.2.11. Om nollprovet miitt gentemot vatten Sverskrider ett virde motsvarande 20 mg mjolksyra
per 100 g fettfri torrsubstans bor reagensmedlen kontrolleras och ersittas om de innehaller féroreningar.
Gor nollprovet pa samma gang som provet analyseras.

Bestimning
Anmdrkning: Undvik att fororena och var sirskilt forsiktig med saliv och svett.

Bestim provets fettfria torrsubstans (a) g genom att subtrahera fetthalten (erhéllen genom metod 4) och
vatteninnehdllet (erhdllet genom metod 2) fran 100.

Viig 1000 g av provet med 0,1 g noggrannhet.

(a)-10

Tillsdtt denna miingd av provet till 100 ml vatten och blanda noggrant.

Overfor 5 ml av den erhillna I6sningen med pipett till ett 50 ml graderat rér och spid med vatten till ca
30 ml.

Tillsitt sakta under omskakning 5 ml koppar(Il)sulfatlosning (4.1) och 14t blandningen vila i 10 minuter.

Tillsétt sakta under omskakning 5 ml kalciumhydroxidsuspension (4.2.1) eller 10 ml kalciumhydroxid-
suspension (4.2.2).

Spid med vatten till 50 mi, skaka om kraftigt, vinta 10 minuter och filtrera dérefter. Kasta bort den forsta
mingden som rinner igenom.
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6.2.7

6.2.8

6.2.9

6.2.10

6.2.11

6.2.12

6.2.13

6.3.1

6.3.2

6.3.3

7.1

7.2

Overfér 1 ml av filtratet med pipett till ett provror (5.6).

Overfor med byrett eller graderad pipett 6,0 ml av svavelsyrakoppar(I)sulfatlosningen (4.3) till provroret.
Blanda.

Virm provroret i det kokande vattenbadet i fem minuter. Kyl till omgivningstemperatur under rinnande
vatten.

Tillsitt tva droppar p-hydroxidifenylreagens (4.4) och skaka om kraftigt sa att reagensmedlet fordelas
jamnt i vétskan. Placera roret i vattenbadet vid 30 °C + 2 °C. Lat roret std i 15 minuter och skaka om inne-
hallet di och da.

Placeraroret i det kokande vattenbadet i 90 sekunder. Kyl till omgivningstemperatur under rinnande vatten.

Mit den optiska densiteten och jamfor med noliprovet (6.1) inom tre timmar vid den vaglingd som anges
under 5.2.

Om den optiska densiteten overskrider den optiska densiteten pa standardkurvans higsta punkt, skall testet
upprepas med tillricklig utspddning av filtratet som erhdllits i 6.2.6.

Beredning av standard

Overfor med pipett 5 ml av den rekonstituerade mjélken (4.6) till fem graderade 50 ml provror. Overfor
med pipett till dessa ror respektive 0, 1, 2, 3 och 4 ml standard1§sning (4.5) s att det bildas en rad standarder
som motsvarar 0, 20, 40, 60 och 80 mg tillsatt mjolksyra per 100 g fettfri mjolktorrsubstans.

" Spéd med vatten till ca 30 ml och folj beskrivningen i 6.2.4-6.2.11.

Miit de optiska densiteterna hos standarderna (6.3.1) och jamfor med nollprovet (6.1) vid den vaglingd
som anges i 5.2. Plotta i ett diagram de optiska densiteterna mot de mingder mj6lksyra som anges i 6.3.1,
dvs. 0 mg, 20 mg, 40 mg, 60 mg och 80 mg per 100 g fettfri torrsubstans. Dra en rak linje genom punkterna
och framstill standardkurvan genom att parallellforflytta linjen pé sddant sitt att den gér igenom origo.

FORKLARING AV RESULTATEN
Berikningsmetod

Rikna om den optiska densiteten som uppmiitts i 6.2.12- 6.2.13 i mg mjolksyra per 100 g fettfri torr-
substans i provet med hidnvisning till standardkurvan. Om filtratet har spitts ut enligt 6.2.13 skall resultatet
multipliceras med spadningsfaktorn.

Repeterbarhet

Skillnaden mellan resultaten av de bdda bestimningarna som utfors samtidigt eller i snabb foljd pd samma
prov, av samma person och under samma betingelser far inte dverskrida 8 mg mjolksyra per 100 g fettfri
torrsubstans for méngder upp till 80 mg. For hogre virden far den skillnaden inte Sverskrida 10 % av det
ldgsta virdet.

METOD 7: BESTAMNING AV FOSFATASAKTIVITETEN (MODIFIERAT SANDERS OCH SAGER-

FORFARANDE)

OMFATTNING OCH TILLAMPNINGSOMRADE
Denna metod beskriver bestimningen av fosfatasaktiviteten i:

— torkad mjolk med hog fetthalt eller mjolkpulver med hog fetthalt
— torkad helmjolk eller helmjolkspulver
— torkad, delvis skummad torrmjolk eller pulver av delvis skummad mj6lk

— torkad skummjolk eller skummjolkspulver.
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2. DEFINITION
Fosfatasaktiviteten i torkad mjolk dr ett métt pa den méngd aktiva alkaliska fosfataser som finns i varan.
Den uttrycks som den méngd fenol i pg som frigors med 1 ml rekonstituerad mjolk enligt det forfarande
som anges nedan.

3. PRINCIP
Fosfatasaktiviteten hos torkad mjolk bestams genom fosfatasens formaga att frigora fenol fran dinatrium-
fenylfosfat. Mingden fenol som frigors under foreskrivna betingelser bestims genom spektrofotometrisk
mitning av den firg som har framkallats med Gibbs reagensmedel.

4. REAGENSMEDEL

4.1 Losning A
Bariumborathydroxidbuffert: pH 10,6 + 0,1 vid 20 °C.

Los upp 25,0 g bariumhydroxid (Ba(OH),,8H,0) i vatten och spid till 500 ml.
Los upp 11,0 g borsyra (H;BO,) i vatten och spad till 500 ml.
Virm de bada 16sningarna till 50 °C och blanda.
Skaka om och kyl blandningen till rumstemperatur.
Justera pH-viérdet till 10,6 + 0,1 med bariumhydroxidlosning och filter.
Forvara 16sningen i en vil forsluten behéllare.
Spéd bufferten med lika mycket vatten innan den skall anvindas.
4.2 Losning B:
Fargframkallningsbuffert.
L&s upp 6,0 g natriummetaborat (NaBO,) (eller 12,6 g NaBO,,4H,0) och 20,0 g natriumklorid (NaCl)
i vatten och spid till 1 000 ml med vatten.
4.3 Lésning C:
Substratbuffertldsning.

4.3.1 Los upp 0,5 g dinatriumfenylfosfat (Na,C¢H,PO,2H,0) i 4,5 ml av 16sning B (4.2). Tillsdtt 2 droppar
av losning E (4.5) och vinta 30 minuter. Extrahera firgen med 2,5 ml butanol (4.10). Upprepa férgex-
traktionen om sé dr nddvindigt. Kasta bort butanolen efter seperationen. Denna 16sning héller sig flera
dagar i kylskdp. Framkalla och extrahera firgen en ging till fore anvindningen.

432 For dver 1 ml av 16sningen med pipett till en 100 ml miitkolv och spid till full volym med 16sning A.
Gor i ordning buffertlosningen just innan den skall anvindas.

4.4 Losning D
Utféllningsmedel.

Lés 3,0 mg zinksulfat (ZnSO,7H,0) och 0,6 g koppar(Il)sulfat (CuSO,5H,0) i vatten och spad till 100
ml med vatten.

4.5 Losning E
Gibbs reagensmedel.

Los 0,040 g 2,6-dibromkinon 1,4 — kloroimid (OC4H,Br,,NCl) i 10 ml 96 % etanol. Forvara 16sningen
i mork glasflaska i kylskap. Kasta bort detta reagensmedel nir det har blivit missfargat.

4.6 Buffertlosning for fiargspadning
Spdd 10 ml fargframkallningsbuffert, 16sning B (4.2), till 100 ml med vatten.

4.7 Kopparsulfatlosning

Los 0,05 g koppar(I)sulfat (CuSO,5H,0) i vatten och spéd till 100 ml med vatten.
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4.8 Fenolstandardlésning

L6s 0,200 + 0,001 g ren fenol i vatten och spid med vatten till 100 ml i métkolv. I kylskap héller denna
16sning sig i flera ménader. Spad 10 ml av 16sning i vatten till 100 ml. Den utspiddda l6sningen innehéller
200 pg fenol per ml och kan anvindas for beredning av fler utspadda 16sningar.

4.9 Kokt destillerat vatten.

4.10 n-butanol.

5. APPARATUR

5.1 Analysvag.

52 Vattenbad, termostatreglerat och instillt pd 37 °C + 1 °C.

5.3 Spektrofotometer som tillater avldsningar vid vaglingden 610 nm.

5.4 Filtrerpapper (Schleicher och Schull 597, Whatman 42 eller likvirdigt filtrerpapper).

5.5 Vattenbad, kokande.
5.6 Aluminiumfolie.
6. FORFARANDE

Forsiktighetsatgirder:
1. Undvik direkt solljus.

2. Alla glasdetaljer, proppar och liknande material skall vara fullstindigt rena. De bor skoljas och kokas
i vatten eller behandlas med anga.

3. Undvik plastmaterial (t.ex. i proppar) eftersom det kan innehalla fenoler.

4. Saliv innehéller fosfataser; fororeningar genom salivpartiklar maste darfér omsorgsfullt undvikas.
6.1 Beredning av provet

6.1.1 Vig upp 10 g av provet med en noggrannhet av 0,1 g och 16s det i 90 ml vatten. Nir pulvret 15ses far
temperaturen under inga omstindigheter overskrida 35 °C.

6.2 Bestimning
6.2.1 Hill i var och en av de bdda provroren 1 ml rekonstituerad mjolk som stillts i ordning enligt 6.1.1.

6.2.2 Virm upp ett av roren i kokande vatten i tvd minuter. Tick roret och vattenbadet (5.5) eller, exempelvis,
en bigare med aluminiumfolie (5.6) for att sdkerstilla att hela roret véirms upp. Kyl till rumstemperatur
i kallt vatten. Anvind detta ror for nollprovet. For alla foljande forlopp behandlas réren identiskt.

6.2.3 Lagg till 10 ml av 16sning C (4.3.2). Blanda och placera roret i vattenbad vid 37 °C (5.2).
6.2.4 Inkubera under 60 minuter i vattenbadet och skaka om emellanét.

6.2.5 Overfor roren omedelbart till ett kokande vattenbad (5.5) och virm upp i tva minuter. Kyl till rumstem-
peratur i kallt vatten.

6.2.6 Tillsdtt 1 ml av 16sning D (4.4), blanda och filtrera genom ett torrt filtrerpapper. Kassera de forsta filtraten
tills den erhallna vitskan ir klar.

6.2.7 Hill 5 ml av varje filtrat i provroren, tillsdtt 5 ml av 16sning B (4.2) och 0,1 ml av 16sning E (4.5). Blanda.

6.2.8 Skirma av direkt solljus och 14t fargen utvecklas vid rumstemperatur i 30 minuter.
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6.2.9

6.2.10

7.1

7.2

73

7.4

7.5

1.6

8.2

Mt och jamfor den optiska densiteten i provlosningen med nollprovet vid den véglingd som anges i 5.3.

Upprepa bestamningen, om den optiska densiteten i ldsningen &r hogre &n hos ett standardprov med 20
ug fenol, framstillt enligt 7.

Om denna grins Overskrids, spad en lamplig midngd rekonstituerad mjolk enligt 6.1.1 med en lamplig
mingd av denna mjolk, omsorgsfullt kokt enligt 6.2.2 for att inaktivera eventuell fosfatas.

FRAMSTALLNING AV STANDARDKURVAN

For med pipett 6ver till fyra 100 ml mitkolvar 1, 3, 5 respektive 10 ml standardlosning utspadd enligt
4.8 och spid med vatten till full volym. Dessa utspadda 16sningar innehaller respektive 2, 6, 10 och 20
ug fenol per ml.

For med pipett 6ver 1 ml vatten eller 1 ml av varje standardlosning (7.1) till provréren for att & fram
en serie prover som innehdller O (nollvidrdet som erhalls med 1 ml vatten) — 2 — 6 — 10 och 20 ug fenol.

For med pipett successivt 6ver till varje provror 1 ml av koppar(Il)sulfatlésningen (4.7), 5 ml buffertlos-
ning for firgspadning (4.6), 3 ml vatten och 0,1 ml av l6sning E (4.5). Blanda.

L&t provroren std i rumstemperatur i 30 minuter, skyddade for direkt solljus.

Mit I6sningarnas absorbans i vart och ett av roren och jamfor med nollvirdet vid den vaglingd som anges
i5.3.

Gor i ordning standardkurvan genom att plotta absorbansvirdena mot fenolméingderna i pg enligt 7.2.

FORKLARING AV RESULTATEN

Beriikning

Riikna om siffervirdena enligt bestimningen i 6.2.9 till pug fenol med hjalp av standardkurvan.

Berikna fosfatasaktiviteten uttryckt i ug fenol per ml rekonstituerad mjolk enligt foljande formel:
Fosfatasaktiviteten = 2,4 x P

dir P = fenolmingden i ug enligt 8.1.1.

Om det var nddvindigt att spida ut enligt 6.2.10 skall resultatet i 8.1.2 multipliceras med spadningsfaktorn.

Repeterbarhet

Skillnaden mellan resultaten av tva bestimningar som utfors samtidigt eller i snabb foljd pd samma prov,
av samma person och under samma betingelser far inte 6verskrida 2 ug frigjord fenol pa 1 ml rekonsti-
tuerad mjolk.

METOD 8: BESTAMNING AV FOSFATASAKTIVITETEN (ASCHAFFENBURG OCH MULLEN-

METODEN)
OMFATTNING OCH ANVANDNINGSOMRADE
Denna metod beskriver bestimningen av fosfatasaktiviteten i:

— torkad mjolk med hog fetthalt eller mjolkpulver med hog fetthalt
— torkad helmjolk eller helmjolkspulver
— torkad, delvis skummad mjolk eller pulver av delvis skummad mjolk

— torkad skummjolk eller skummjélkspulver.
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4.1

4.2

43

4.3.1

432

5.1

52

5.3

DEFINITION

Fosfatasaktiviteten i torkad mjolk &r ett métt pA den mingd aktiva alkaliska fosfataser som finns i varan.
Den uttrycks som den mingd p-nitrofenol i mikrogram som frigérs av 1 ml av det rekonstituerade provet
enligt de angivna forhillandena.

PRINCIP

Det rekonstituerade provet spads ut med buffertsubstrat vid pH 10,2 och inkuberas vid en temperatur av
37 °C i tva timmar. Den alkaliska fosfatas som finns i provet kommer under dessa omstindigheter att fri-
gora p-nitrofenol fran tillsatt dinatrium-p-nitrofenylfosfat. Den frigjorda p-nitrofenolen bestdms genom
direkt jamforelse med glas i standardfirg i en enkel komparator med reflekterat ljus.

REAGENSMEDEL
Buffertlosning av natriumkarbonatbikarbonat

Los upp 3,5 g vattenfritt natriumkarbonat och 1,5 g natriumbikarbonat i vatten och spad med vatten i en
miitkolv till 1 000 ml.

Buffertsubstrat

Los upp 1,5 g dinatrium-p-nitrofenylfosfat i buffert av natriumkarbonatbikarbonat (4.1) och spid med buf-
ferten (4.1) i en mitkolv till 1 000 ml

Om losningen forvaras i kylskap (< 4 °C) ér den stabil i en ménad, men férgen bor kontrolltestas pa 16s-
ningar som forvaras pa det hir sittet — se 6, forsiktighetsatgard 3.

Klarningslésningar

Zinksulfatlosning.
Lés upp 30,0 g zinksulfat (ZnSO,) i vatten och spad med vatten i en mitkolv till 100 ml.

Kaliumhexacyanoferrat(II)1osning.
Lés upp 17,2 g kaliumhexacyanoferrat(IDtrihydrat (K, Fe(CN)4,3H,0) och spidd med vatten i en mitkolv
till 100 ml.

APPARATUR
Analysvag.
Vattenbad, termostatreglerat till 37 °C + 1 °C.

Komparator med specialskiva med glas i standardférger kalibrerade i ug p-nitrofenol per ml mjélk och
2 x 25 mm celler.

FORFARANDE

Forsiktighetsatgirder:

1. Efter anvindningen mdste provroren tdmmas, skoljas i vatten, diskas i hett vatten med alkaliskt ren-
goringsmedel och direfter skéljas noggrant i rent, varmt ledningsvatten. Slutligen maste de skoljas
i vatten och torkas innan de anvinds pi nytt.

Pipetter maste genast efter anviindningen skoljas noggrant i rent, kallt ledningsvatten och dérefter skol-
jas i vatten och torkas innan de anvinds pa nytt.

2. Proppar till provrér maste genast efter anviindningen skoljas noggrant i varmt ledningsvatten och dir-
efter kokas tvd minuter i vatten.

3. Buffertsubstratlgsningen (4.2) bor hélla sig stabil i minst en manad om den forvaras i kylskap vid 4 °C
eller svalare. Blir 16sningen instabil, fir den en gulaktig firg. Aven om testet alltid jimfors med en
kokt vara som innehdller samma buffertsubstratldsning, dr det rekommendabelt att undvika att
anvinda en 19sning som ger ett firgutslag pd mer 4n 10 pg vid avldsning i en 25 mm cell i komparatorn
och med destillerat vatten i den andra 25 mm-cellen.
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4. Anvind en separat pipett for varje prov och undvik att fororena pipetten med saliv.
5. Testet far inte ndgon géng utsittas for direkt solljus.

6.1 Beredning av provet
Los upp 10 g av pulvret i 90 ml vatten. Temperaturen vid uppldsningen far inte overskrida 35 °C.

6.2 Bestimning

6.2.1 For med pipett 6ver 15 ml buffertsubstrat (4.2) till ett rent, torrt provror och direfter 2 ml av det rekon-
stituerade prov (6.1) som skall testas. Forslut réret, blanda genom inversion och placera det i ett vattenbad
(5.2) som héller 37 °C.

6.2.2 Placera samtidigt i vattenbadet ett kontrollrér som innehaller 15 ml buffertsubstrat och 2 ml kokt, rekon-
stituerat prov av samma slag som det som testas.

6.2.3 Avligsna bada roren frén vattenbadet efter tvd timmar, tillsitt 0,5 ml zinksulfatlosning (4.3.1), sétt fast
proppen igen, skaka kraftigt och 14t réren st i tre minuter. Tillsitt 0,5 ml kaliumhexacyanoferrat(ID)15sning
(4.3.2), blanda omsorgsfullt och filtrera genom det réfflade pappersfiltret (5.4) och samla upp det klara
filtratet i det rena provroret.

6.24 For over filtratet till en 25 mm cell och jamfor med filtratet frén det kokta kontrollprovet i komparatorn
med hjilp av specialskivan (5.3).

7. FORKLARING AV RESULTATEN

7.1 Beriikning
Den direkta avldsningen som erhdlls enligt 6.2.4 noteras som pg p-nitrofenol per ml prov eller per ml
rekonstituerat prov.

7.2 Repeterbarhet

Skillnaden mellan resultaten av tvé bestéamningar som utforts samtidigt eller i snabb foljd pd samma prov,
av samma person och under samma betingelser far inte 6verskrida 2 pug frigjord p-nitrofenol pa 1 ml rekon-
stituerad mjolk.



