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(Az EK-Szerz6dés/Euratom-Szerz6dés alapjdn elfogadott jogi aktusok, amelyek kozzététele kitelezd)

RENDELETEK

A BIZOTTSAG 273/2008/EK RENDELETE

(2008. marcius 5.)

a tej és tejtermékek elemzési és minGségértékelési modszerei tekintetében az 1255/1999/EK tandcsi
rendelet alkalmazdsira vonatkozé részletes szabdlyok megallapitdsarol

AZ EUROPAI KOZOSSEGEK BIZOTTSAGA,
tekintettel az Eurdpai Kozosséget 1étrehozé szerzédésre,

tekintettel a tej- és tejtermékpiac kozos szervezésérdl sz616, 1999.
méjus 17-i 1255/1999/EK tandcsi rendeletre (*) és kiilonosen
annak 10. és 15. cikkére, 26. cikkének (3) bekezdésére, 29. cik-
kének (1) bekezdésére és 31. cikkének (4) bekezdésére,

mivel:

(1) A Bizottsdg 213/2001/EK rendelete (?) a tej és tejtermékek
elemzése és  minGségértékelése  tekintetében  az
1255/1999/EK tandcsi rendelet alkalmazdsdra vonatkozd
kiilonleges részletes szabalyokat dllapit meg. Az analitikai
moédszertan teriiletén bekovetkezett mdszaki fejlédés
tényében tovabbi lényeges mddositasokra van szitkség. Az
egyértelmiség és a hatékonysdg érdekében és a modositd-
sok szdma és mdiszaki jellege miatt a 213/2001/EK rende-
letet hatélyon kiviil kell helyezni, és helyébe 4j rendeletet
kell 1éptetni.

(2) Az 1255/1999[EK rendeletben megdllapitott intézkedések
alapjan a tejre és tejtermékekre vonatkozé osszetételi és
mindségi kovetelményeket ellendrizni kell annak érdeké-
ben, hogy biztositsdk ezen kovetelmények szigord
betartdsat.

(3) Az ilyen ellendrzésekre vonatkozé referencia-médszerek
gyakran olyan nemzetkozi szervezetek dltal kozzétett
modszerek, mint példaul az Eurdpai Szabvanyligyi Bizott-
sdg (CEN), a Nemzetkozi Tejipari Szovetség (IDF), a Nem-
zetkozi Szabvanyiigyi Szervezet (ISO) és az Analitikai
Kémikusok Nemzetkozi Szervezete (AOAC International),
amelyek rendszeresen frissitik a modszereket. Egyes esetek-
ben sor keriil kozosségi referencia-médszer megallapita-
sdra, mig mds esetekben a kozosségi szabdlyokban

(") HLL 160., 1999.6.26., 48. 0. A legut6bb az 1152/2007[EK rendelet-
tel (HL L 258., 2007.10.4., 3. 0.) médositott rendelet. 2008. julius
1-jét6l a 1255/1999/EK rendelet helyébe az 1234/2007[EK rendelet
(HL L 299., 2007.11.16., 1. 0.) lép.

@) HLL 37, 2001.2.7. 1. o.

referencia-modszert nem hatdroztak meg. A referencia-
modszerek egységes alkalmazdsanak biztositdsa érdekében
ossze kell allitani a referencia-modszerek listdjat, és rendel-
kezni kell arrél, hogy a Bizottsdg sziikség esetén kiigazitsa
a listat.

A rutinmddszerek alkalmazdsat nem szabad kizarni. Ennek
érdekében azok haszndlatinak minimdlis feltételeit meg
kell hat4rozni.

Koz0s eljarasokat kell megallapitani annak érdekében is,
hogy az elemzések eredményeinek értékelését, az érintett
termékek érzékszervi értékelését, és a vitatott eredmények
ismételt vizsgalatdt egyontetli gyakorlat alapjan lehessen
elvégezni.

Egyes elemzések esetében jelenleg nincs nemzetkozi szin-
ten elfogadott és validdlt referencia-médszer, és ezért az
elemzési eredményeknek a laboratériumok kozotti szora-
sardl informdacié nem &ll rendelkezésre. Ezért kozosségi
moédszerek megéllapitdsdra van szikség, amelyeket nem-
zetkozileg elfogadott szabdlyok alapjan validéltak, és ame-
lyeket referencia-médszerként kell alkalmazni.

A Bizottsag 1898/2005[EK rendelete (*) megallapitja a tej-
szin, vaj és vajkoncentrdtum ko6zosségi piacon torténd
értékesitésére vonatkozd intézkedések tekintetében az
1255/1999/EK tandcsi rendelet végrehajtdsa részletes sza-
balyait és rendelkezik a tejszin, vaj és vajkoncentratum
egyes koriilmények kozott torténd megjel6lésérdl, annak
érdekében, hogy biztositsik az ilyen termékek helyes
végfelhaszndldsat. A megjelolés fontos a rendszer megfe-
lel6 miikodéséhez. A részt vevs piaci szereplék egyenld
bandsmadja érdekében kozos modszereket kell kialakitani
egyes ilyen jelol6anyagok meghatdrozasara.

(%) HLL 308.,2005.11.25., 1. 0. A legutdbb az 1546/2007 EK rendelet-
tel (HL L 337.,2007.12.21., 68. 0.) mddositott rendelet.
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(8) Az 1255[1999/EK rendelet 9. cikke értelmében a juhtej-
bdl késziilt sajtok magdntaroldsdra tdimogatds nyujthato.
Ugyanezen termékekre kiilonleges visszatérités is adhatd
az emlitett rendelet 31. cikkének értelmében. A juhtejbdl,
kecsketejbdl vagy bivalytejbdl, illetve a juh-, kecske- és
bivalytej elegyébdl késziilt sajtok a Kozosség teriiletére
egyes harmadik orszdagokbol kedvezményes feltételek mel-
lett hozhatdk be. A fentiekre tekintettel megfelel§ ellen-
6rz6 vizsgélatokra van szitkség annak biztositdsdra, hogy
az érintett termékek nem tartalmaznak tehéntejet. Ezért
meg kell hatdrozni egy kozosségi referencia-mddszert a
tehéntej kimutatdsira a rutinmddszerek hasznélatdnak
sérelme nélkiil, feltéve hogy az ilyen rutinmédszerek meg-
felelnek egyes kritériumoknak.

9) A folozott tejbdl szdrmazo kazein és kazeindtok elgallita-
sdra nydjtott tdmogatdsr6l sz6lo, 1990. oktéber 10-i
2921/90/EGK bizottsdgi rendelet (*) értelmében ki kell
mutatni a kolibaktériumoktdl valé mentességet. A tejben
és tejtermékekben taldlhaté kélibaktériumok kimutatdsdra
a nemzetkozileg elfogadott referencia-mddszer az ISO
4831. E szabvany alapjan kozosségi referencia-maodszert
alakitottak ki.

(10) A vam- és a statisztikai nOmenklatirarol, valamint a K6zos
Vamtarifar6l sz616, 1987. jalius 23-i 2658/87/EGK tana-
csi rendelet (2) a 2309 vamtarifaszdm ald tartozo Osszetett
takarmdnyok esetében a tejterméktartalom fiiggvényében
kiilonb6z6 vamtételekrd] rendelkezik. Annak biztositdsa
érdekében, hogy a szoban forgd szabilyokat egységesen
alkalmazzdk, a laktéztartalom elemzésére a tagallamokban
kotelezSen alkalmazandé, altaldnosan elismert modszert
kell meghatdrozni.

(11) Az 1255/1999[EK rendelet értelmében az intervenciéra
szant vajnak és sovany tejpornak, valamint az dllati takar-
madnyozdsra szant sovany tejpornak meg kell felelnie bizo-
nyos minGségi kovetelményeknek. Referencia-maddszereket
kell meghatirozni a kovetelmények teljesitésének
igazoldsdra.

(12)  Néhdny modszert elGszor vezet be ez a rendelet. A rende-
let hatdlybalépését kovetGen elegendd id6t  kell
hagyni annak érdekében, hogy a laboratériumok megfele-
16en bevezethessék és alkalmazhassdk ezeket az Gj mdd-
szereket. Amikor egy szabvanytigyi szervezet feliilvizsgal
és kozzétesz az I mellékletben emlitett valamely
referencia-mddszert, a laboratériumoknak hat hénapot
kell engedélyezni, hogy az 1j szabvanynak megfelelGen
frissitsék analitikai eljardsaikat.

(13) Az e rendeletben el6irt intézkedések osszhangban vannak
a Tej- és Tejtermékpiaci Irdnyitobizottsdg véleményével,

(") HL L 279.,1990.10.11., 22. 0. A legutébb az 1487/2006/EK rende-
lettel (HL L 278., 2006.10.10., 8. 0.) médositott rendelet.

(3 HLL 256, 1987.9.7., 1. o. A legutébb az 1352/2007[EK bizottsagi
rendelettel (HL L 303., 2007.11.21., 3. 0.) mddositott rendelet.

ELFOGADTA EZT A RENDELETET:

I. FEJEZET

ALTALANOS RENDELKEZESEK

1. cikk
Térgy és hatdly

(1)  E rendelet megéllapit egyes, a tej- és tejtermékpiac kozos
szervezésérdl sz6lo, 1255/1999/EK rendeletben foglalt elSirdsok
alapjdn a tej és tejtermékek kémiai, fizikai, mikrobiol6giai elem-
zéséhez, illetve érzékszervi vizsgdlatdhoz sziikséges referencia-
modszereket és alkalmazdsuk szabalyait.

(2)  Ennek a rendeletnek az I. melléklete hatirozza meg az
(1) bekezdésben emlitett elemzésekhez alkalmazandé referencia-
modszerek felsoroldsit.

(3) A Bizottsdg a felsoroldst az 1255/1999/EK rendelet 42. cik-
kében meghatarozott eljardsnak megfelelGen frissiti.

2. cikk

Rutinmédszerek

A kozosségi szabdlyok altal megkovetelt elemzések rutinmédsze-
rekkel is elvégezhetdk, feltéve hogy ezeket kellGen kalibraljdk és a
megfeleld referencia-mddszerrel rendszeresen ellendrzik. Az ered-
mények Osszehasonlitdsat a rendszeres hiba, az ismételhetGség és
a reprodukalhatésdg figyelembevételével kell végezni.

Vitds esetekben a referencia-modszerrel nyert eredmény lesz az
irdnyado.

A tagéllamok tdjékoztatjdk a Bizottsdgot a rutinmddszerek hasz-
nalatdrol az 1. cikkben emlitett elemzés sordn.

II. FEJEZET

ELEMZESI MODSZEREK

3. cikk

Szillitmanyok értékelése a jogszabdly éltal elGirt
hatdrértéknek valé megfelelés szempontjibol

A jelol@anyagok elemzésének kivételével e rendelet II. melléklete
alkalmazand6 az Gsszetételre vonatkozé jogszabadlyi kovetelmé-
nyeknek valé megfelelés meghatdrozdsa céljdbol.
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4. cikk

Erzékszervi értékelés

(1) Atejéstejtermékek esetében — az intervencids raktdrozdsra
szant vaj kivételével — tagdllamok dltal az érzékszervi értékelés-
hez haszndland6 referencia-moédszer vagy a 99C:1997 IDF-
szabvany, vagy egyéb, ezzel egybevethet§ moddszer, amelyrdl
értesitik a Bizottsdgot.

Az érzékszervi vizsgalatok sordn a III. mellékletben meghatdro-
zott eljardsokat kell alkalmazni a birdlok teljesitményének, vala-
mint a kapott eredmények megbizhatdsaganak ellenSrzésére.

(2) Az intervencids raktdrozasra szant vaj esetében az érzék-
szervi vizsgalatok sordn a III. mellékletben meghatdrozott eljara-
sokat kell alkalmazni a birdlok teljesitményének, valamint a
kapott eredmények megbizhatdsiganak ellendrzésére.

Az érzékszervi értékelés referencia-mddszereként a IV. melléklet-
ben meghatdrozott eljdrast kell alkalmazni.

5. cikk
JelolGanyagok

(1) Az V. mellékletben meghatirozott elemzési modszert kell
a vaj, a vajolaj és a tejszin 6nantsav-triglicerid-tartalmdnak meg-
hatdrozdsdra szolgalo referencia-médszerként alkalmazni.

(2) A VL mellékletben meghatarozott elemzési médszert kell a
vajkoncentratum, a vaj és a tejszin vanillintartalmdnak meghata-
rozdsara szolgédl6 referencia-modszerként alkalmazni.

(3) A VIL mellékletben meghatdrozott elemzési mddszert kell
a vajkoncentrdtum és a vaj béta-apo-8karotinsav etil-észter-
tartalmanak meghatdrozdsara szolgalé referencia-moédszerként
alkalmazni.

(4) A VIIL mellékletben meghatérozott elemzési méodszert kell
a vajkoncentrdtum és a vaj f-szitoszterin- vagy sztigmaszterintar-
talmdnak meghatdrozdsira szolgdldé referencia-mddszerként
alkalmazni.

(5) A vajkoncentratumnak, a vajnak és a tejszinnek a megjelo-
lése akkor tekintendd a kozosségi szabalyokkal 6sszhangban 1évs-
nek, ha a kapott eredmények megfelelnek az V. melléklet 10. és
11. pontjéban és a VI, VIL és VIIL melléklet 8. pontjaban foglalt
meghatdrozasoknak.

6. cikk

A tehéntejkazein kimutatdsa

(1) A IX. mellékletben meghatdrozott elemzési referencia-
modszert kell haszndlni annak biztositdsdra, hogy a csak és kiza-
rélag juhtejbdl, kecsketejbdl, bivalytejbdl, illetve juhtej, kecsketej
és bivalytej keverékébdl késziil§ sajtok ne tartalmazzanak
tehéntejkazeint.

A tehéntejkazein akkor mindsiil a mintaban jelen 1évének, ha az
elemzett minta tehéntejkazein-tartalma egyenlé vagy nagyobb,
mint a IX. mellékletben meghatarozott, 1 % tehéntejet tartalmazo
referenciaminta tehéntejkazein-tartalma.

(2) A tehéntejkazeinnek az (1) bekezdésben emlitett sajtokban
torténd kimutatdsdra rutinmddszert is lehet alkalmazni feltéve,

hogy:
a) a kimutatdsi hatdr legfeljebb 0,5 %; és
b) nem ad hamis pozitiv eredményt; és

¢) a tehéntejkazein megfelel§ érzékenységgel még hosszabb
érlelési idGszakot kovetSen is kimutathatd, igy ahogy a szo-
kdsos kereskedelmi koriilmények mellett eléfordulna.

Ha a fent emlitett kovetelmények barmelyike nem teljesiil, a IX.
mellékletben  meghatdrozott  referencia-mddszereket  kell
alkalmazni.

7. cikk
Kdlibaktériumok kimutatdsa
A vajban, sovany tejporban, kazeinben és kazeinatokban talalhat6

koélibaktériumokat a X. mellékletben meghatdrozott referencia-
modszerrel dsszhangban kell kimutatni.

8. cikk
A laktéztartalom meghatdrozdsa
A 2309 KN-kéd ald tartozo6 termékek tejcukortartalmat a XI. mel-

lékletben meghatdrozott referencia-médszer szerint  kell
meghatarozni.

9. cikk
Oltés savo kimutatdsa
(1) Az intervencids raktdrozdsra szant sovany tejporban taldl-

hat6 oltds savot a XII. mellékletben meghatdrozott referencia-
modszerrel 6sszhangban kell kimutatni.

(2) Az llati takarmdnyozdsra szdnt sovany tejporban és keve-
rékekben taldlhaté oltds savot a XII mellékletben meghatérozott
referencia-médszerrel 0sszhangban kell kimutatni. Az oltés savo
kimutatdsa esetén a XIII. melléklet alkalmazandé.

10. cikk
fré6 kimutatdsa

A sovany tejporban taldlhat6 irét a XIV. mellékletben meghata-
rozott referencia-modszerrel dsszhangban kell kimutatni.

11. cikk
Antimikrobidlis maradvdnyanyagok kimutatdsa
A sovéany tejporban taldlhat6 antimikrobialis maradvanyanyago-

kat a XV. mellékletben meghatdrozott referencia-médszerrel 6ssz-
hangban kell kimutatni.
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12. cikk

Sovinytejpor-tartalom meghatirozasa

Az osszetett takarmdnyok sovanytejpor-tartalmat a XVI. mellék-
letben meghatdrozott referencia-mddszerrel 6sszhangban kell
meghatdrozni.

13. cikk

Keményit6 kimutatdsa

A sovany tejporban, denaturdlt tejporban és Gsszetett takarma-
nyokban taldlhaté keményit6t a XVII. mellékletben meghatdro-
zott referencia-modszerrel 6sszhangban kell kimutatni.

14. cikk

A szdritott tejszin nedvességtartalminak meghatirozdsa

A széritott tejszin nedvességtartalmdt a XVIII. mellékletben
meghatdrozott  referencia-mddszerrel ~ Osszhangban  kell
meghatdrozni.

15. cikk

Savanyi irépor nedvességtartalmdnak meghatirozisa

A takarmdnyokban val6 haszndlatra szdnt savanyt irépor nedves-
ségtartalmdt a XIX. mellékletben meghatdrozott referencia-
modszerrel 6sszhangban kell meghatarozni.

16. cikk

A tejzsirtisztasdg meghatdrozisa

A tejzsirtisztasdgot a XX. mellékletben meghatdrozott referencia-
modszerrel 6sszhangban kell meghatarozni.

III. FEJEZET

ALTALANOS ES ZARO RENDELKEZESEK

17. cikk

Mindségbiztositds

Az elemzéseket bels6 mindségellendrzési eljdrdsokat magdban
foglalé analitikai mindségbiztositdsi rendszerrel rendelkezd
laboratériumokban kell végezni. A nem akkreditalt laboratérium-
oknak legalabb évente egyszer szakmai alkalmassagi vizsgalato-
kon kell részt venniiik és eredményeik nem térhetnek el 20,-nél
(a referencia-modszer reprodukalhatdsigi szérdsa) nagyobb mér-
tékben a konszenzusos értéknél. Az alkalmazott rendszerek rész-
letes leirdsdanak — betekintés céljdbol — a laboratériumban
rendelkezésre kell dllnia.

A takarmdny- és élelmiszerjog, valamint az allat-egészségiigyi és
az dllatok kiméletére vonatkoz6 szabdlyok kovetelményeinek tor-
ténd megfelelés ellendrzésének biztositdsa céljabol végrehajtott
hatésdgi ellendrzésekrél sz6l6, 2004. aprilis 29-i 882/2004/EK
eurdpai parlamenti és tandcsi rendelet (') 12. cikkében emlitett
szabvanyokkal 6sszhangban akkreditdlt laboratériumok mente-
stilnek a szakmai alkalmassdgi vizsgédlaton valé részvétel kotele-
zettsége aldl.

18. cikk

A mintavétel és az elemzési eredmények vitathatosiga

(1) A mintavételt az érintett termékre vonatkozé szabalyozas-
sal 6sszhangban kell végrehajtani. Amennyiben nincsenek minta-
vételi rendelkezések, az ISO 707 | IDF 50, Tej és tejtermékek —
Mintavételi itmutatoban megadott rendelkezések alkalmazandok.

(2) Az elemzési eredmények laboratériumi jegyzSkonyveinek
elegendd informéciot kell tartalmazniuk az eredményeknek a II.
és XXI. melléklet szerinti értékeléséhez.

(3) A kozosségi szabdlyok szerinti kotelezd elemzésekhez
ellenmintét kell venni.

(4) A XXIL mellékletben meghatdrozott médszert kell alkal-
mazni olyan esetekben, ahol az elemzés eredményét a piaci sze-
repl8 nem fogadja el.

(50  Amennyiben a gyarté a mintavételtdl szamitott 6t munka-
napon belill bizonyitani tudja, hogy a mintavételi eljardst nem
végezték el helyesen, a mintavételt — ha lehetséges — meg kell
ismételni. Amennyiben a mintavétel nem ismételhet§ meg, a szdl-
litmanyt el kell fogadni.

19. cikk

Atmeneti id8szak

Az e rendelet II. melléklete szerinti megfelelGségi értékelést a ren-
delet hatalybalépésétsl szamitott 12 hénapon beliil végre kell haj-
tani. A tagdllamok sziikség esetén haladéktalanul jelentést tesznek
a Bizottsdgnak az ezen idGtartam alatt a statisztikai ellenSrzési
eljardssal kapcsolatban felmeriil§ barmely jelentds problémarol.

20. cikk
Hatélyon kiviil helyezés

A 213/2001/EK rendelet hatalyat veszti.

A hatélyon kiviil helyezett rendeletre torténd utaldsokat ugy kell
tekinteni, mintha erre a rendeletre vonatkozndnak, és a XXII. mel-
lékletben foglalt megfelelési tabldzattal Osszhangban kell
alkalmazni.

() HLL 165., 2004.4.30., 1. o.
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21. cikk
Hatilybalépés

Ez a rendelet az Eurdpai Unié Hivatalos Lapjdban val6 kihirdetését kovets harmadik napon 1ép hatdlyba.

Ezt a rendeletet 2008. mércius 31-jétdl kell alkalmazni.
Ez a rendelet teljes egészében kotelezd és kozvetleniil alkalmazandé valamennyi tagallamban.

Kelt Briisszelben, 2008. marcius 5-én.

a Bizottsdg részérdl
Mariann FISCHER BOEL
a Bizottsdg tagja



I. MELLEKLET

REFERENCIA-MODSZEREK FELSOROLASA

(1. cikk)

Index  Min. = minimum, Max. = maximum, Melléklet = az idézett rendelet melléklete, SNF = zsirmentes szdrazanyag, PV = peroxidérték, A = kiilsg, F = iz, zamat, C = dllomdny/allag, TBC = dsszes csiraszam, Therm = termofil csiraszdm, MS =
tagallam, IDF = Nemzetkozi Tejipari Szévetség, ISO = Nemzetkozi Szabvanyiigyi Szervezet, IUPAC = Elméleti és Alkalmazott Kémia Nemzetkozi Uni6ja, ADPI = Amerikai Tejtermék Intézet, SCM = cukrozott stiritett tej, EMC = stiritett tej

vagy tejszin.

A. RESZ

Bizottsagi rendelet Termék Paraméter Hatdrérték () Referencia-médszer Megjegyzés
2771/1999/EK rendelet — Sézatlan vaj Zsir Min. 82 % m/m ISO 17189:2003|IDF 194:2003
Intervencios raktdrozds
Viz Legfeljebb 16 % m/m ISO 3727-1:2001|IDF 80-1:2001
SNF Legfeljebb 2 % m/m ISO 3727-2:2001|IDF 80-2:2001
Zsirsavtartalom 1,2 mmol/100g zsir ISO 1740:2004|IDF 6:2004
PV (max.) 0,3 meq. oxigén/1 000 g |ISO 3976:2006|IDF 74:2006 1. megjegyzés
zsir
Kélibaktériumok Nem mutathaté ki 1 X. melléklet 3. megjegyzés

g-ban

Nem tejzsir

Nem mutathat6 ki
triglicerid-analizissel

XX. melléklet

Szterin jelol6anyagok

Nem mutathat6 ki,
p-szitoszterin < 40 mg/kg

VIIL. melléklet

Egyéb jelolGanyagok
- vanillin
—  karotinsav etil-észtere

-  Onantsav trigliceridjei

Nem mutathatd ki
< 6 mglkg

Nem mutathaté ki

VI. melléklet

VII. melléklet

V. melléklet

Erzékszervi jellemzdk

A, F és C esetében lega-
ldbb 5-bél 4 pont

IV. melléklet
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Bizottsagi rendelet Termék Paraméter Hatarérték (1) Referencia-modszer Megjegyzés

Vizeloszlds Legaldbb 4 pont ISO 7586:1985|IDF 112A:1989

2771/1999[EK rendelet — Sézatlan vaj Zsir Min. 82 % m/m ISO 17189:2003|IDF 194:2003

Magdntarolas
Viz Legfeljebb 16 % m/m ISO 3727-1:2001|IDF 80-1:2001
SNF Legfeljebb 2 % m/m ISO 3727-2:2001|IDF 80-2:2001

2771/1999[EK rendelet — Sozott vaj Zsir Min. 80 % m/m ISO 17189:2003|IDF 194:2003

Magantarolds
Viz Legfeljebb 16 % m/m ISO 3727-1:2001|IDF 80-1:2001

SNF (s6 kivételével)

Legfeljebb 2 % m/m

ISO 3727-2:2001|IDF 80-2:2001

N¢

Legfeljebb 2 % m/m

ISO 15648:2004|IDF 179:2004

1898/2005/EK rendelet I1. fejezet

Sozatlan vaj

Zsir

Min. 82 % m/m

ISO 17189:2003|IDF 194:2003

Nem tejzsir

XX. melléklet

Viz Legfeljebb 16 % m/m ISO 3727-1 2001|IDF 80-1:2001
SNF Legfeliebb 2 % m/m ISO 3727-2:2001|IDF 80-2:2001
JelolGanyagok:

—  szterinek Lésd a VIIL mellékletet VIIL. melléklet

—  vanillin Ldsd a VI. mellékletet VI. melléklet

—  karotinsav etil-észtere

- Onantsav trigliceridjei

Lasd a VII. mellékletet

Lasd az V. mellékletet

VII. melléklet

V. melléklet

1898/2005/EK rendelet II. fejezet

Sozott vaj

Zsir

Min. 80 % m/m

ISO 17189:2003|IDF 194:2003

Nem tejzsir

XX. melléklet

Viz

Legfeljebb 16 % m/m

ISO 3727-1:2001|IDF 80-1:2001

SNF (s6 kivételével)

Legfeljebb 2 % m/m

ISO 3727-2:2001|IDF 80-2:2001

$6 Legfeliebb 2 % m/m ISO 15648:2004|IDF 179:2004
JelolGanyagok:

—  szterinek Lasd a VIIL mellékletet VIIL melléklet

—  vanillin Lasd a VI. mellékletet VI. melléklet
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Bizottsdgi rendelet Termék Paraméter Hatdrérték (1) Referencia-médszer Megjegyzés
—  karotinsav etil-észtere | Lasd a VII. mellékletet VIL melléklet
- Onantsav trigliceridjei | Ldsd az V. mellékletet V. melléklet
1898/2005/EK rendelet II. fejezet Vajkoncentratum Zsir Min. 99,8 % m/m IDF 24:1964

Viz és SNF

Legfeljebb 0,2 % m/m

ISO 5536:2002|IDF 23:2002 (nedvesség)

IDF 24:1964 (SNF)

Zsirsavtartalom

1,2 mmol/100g zsir

ISO 1740:2004|IDF 6:2004

PV (max.)

0,5 meq. oxigén/1 000 g
zsir

ISO 3976:2006|IDF 74:2006

1. megjegyzés

Nem tejzsir Nincs XX. melléklet
iz Tiszta
Szag Idegen szagoktdl mentes
Egyéb Semlegesitészerektdl,

antioxiddnsoktdl és tarto-

sitoszerektSl mentes
JelolGanyagok:
—  szterinek Lésd a VIIL. mellékletet VIIL melléklet
—  vanillin Ldsd a V1. mellékletet VL. melléklet
—  karotinsav etil-észtere | Lasd a VIL. mellékletet VIIL melléklet
~  onantsav trigliceridjei | Ldsd az V. mellékletet V. melléklet

1898/2005/EK rendelet II. fejezet Tejszin Zsir Minimum 35 % m/m ISO 2450:1999|IDF 16 C:1987

Nem tejzsir

XX. melléklet

JelolGanyagok:

- szterinek

- vanillin

- karotinsav etil-észtere

- Onantsav trigliceridjei

Lasd a VIII. mellékletet

Lasd a VI. mellékletet

Lasd a VII. mellékletet

Lasd az V. mellékletet

VI. melléklet

V. melléklet

2. megjegyzés

2. megjegyzés
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Bizottsagi rendelet

Termék

Paraméter

Hatdrérték (1)

Referencia-modszer

Megjegyzés

1898/2005/EK rendelet IIL. fejezet

Vajkoncentratum

Zsir

Min. 96 % m/m

2. megjegyzés

Nem tejzsir

XX. melléklet

SNF
JelolGanyagok:

- sztigmaszterin (95 %
m/m)

- sztigmaszterin (85 %
m/m)

- Onantsav trigliceridjei

—  vajsav és sztigmaszte-
rin etil-észtere

- vajsav etil-észtere és
onantsav trigliceridjei

Legfeljebb 2 % m/m

15 g[100 kg vajkoncent-
rtum

17 g/100 kg vajkoncent-
ratum

10,34 kg/t vajkoncentr-
tum

VIII. melléklet

VIIL melléklet

V. melléklet

- vajsav etil-észtere
- sztigmaszterin: VIII. melléklet

- vajsav etil-észtere

- Onantsav trigliceridjei: V. melléklet

2. megjegyzés

2. megjegyzés

2. megjegyzés

lecitin (E322)

Legfeljebb 0,5 % m/m

2. megjegyzés

NaCl Legfeljebb 0,75 % m/m ISO 15648:2004|IDF 179:2004
Zsirsavtartalom 1,2 mmol/100g zsir ISO 1740:2004|IDF 6:2004
PV (max.) Legfeljebb 0,5 meq. ISO 3976:2006|IDF 74:2006 1. megjegyzés
oxigén/1 000 g zsir
Iz Tiszta
Szag Idegen szagoktol mentes
Egyéb Semlegesitdszerektdl,
antioxiddnsoktdl és tartd-
sitoszerektSl mentes
1898/2005/EK rendelet IV. fejezet Sozatlan vaj Zsir Min. 82 % m/m ISO 17189:2003|IDF 194:2003
Viz Legfeljebb 16 % m/m ISO 3727-1:2001|IDF 80-1:2001
SNF Legfeljebb 2 % m/m ISO 3727-2:2001|IDF 80-2:2001
1898/2005/EK rendelet IV. fejezet Sozott vaj Zsir Min. 80 % m/m ISO 17189:2003|IDF 194:2003
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Bizottsdgi rendelet Termék Paraméter Hatarérték (1) Referencia-médszer Megjegyzés
Viz Legfeljebb 16 % m/m ISO 3727-1:2001|IDF 80-1:2001
SNF (s6 kivételével) Legfeljebb 2 % m/m ISO 3727-2:2001|IDF 80-2:2001
S6 Legfeljebb 2 % m/m ISO 15648:2004|IDF 179:2004
1255/1999/EK rendelet 9. cikke és | Juhtejbdl ésfvagy kecsketejbdl Tehéntej < 1% m/m IX. melléklet
IL. cime késziilt sajt
2921/90/EGK rendelet L. melléklet — savkazein Viz Legfeljebb 12,00 % m/m | ISO 5550:2006|IDF 78:2006
Zsir Legfeljebb 1,75 % m/m ISO 5543:2004|IDF127:2004
Szabad savtartalom Legfeljebb 0,30 ml 0,1 N | ISO 5547:1978|IDF 91:1979
NaOH-oldat/g
2921/90/EGK rendelet I. melléklet — oltds kazein Viz Legfeljebb 12,00 % m/m | ISO 5550:2006|IDF 78:2006
Zsir Legfeljebb 1,00 % m/m | ISO 5543:2004|IDF 127:2004
Hamu Min. 7,50 % m/m ISO 5545:1978|IDF 90:1979
2921/90/EGK rendelet L. melléklet — kazeindtok Viz Legfeljebb 6,00 % m/m | ISO 5550:2006|IDF 78:2006
Tejfehérje Min. 88,00 % m/m ISO 5549:1978|IDF 92:1979
Zsir és hamu Legfeljebb 6,00 % m/m | ISO 5543:2004|IDF 127:2004
Kotott hamu ISO 5544:1978|IDF 89:1979
Hamu ISO 5545:1978|IDF 90:1979
2921/90/EGK rendelet II. melléklet — savkazein Viz Legfeljebb 10,00 % m/m | ISO 5550:2006|IDF 78:2006
Zsir Legfeljebb 1,50 % m/m | ISO 5543:2004|IDF 127:2004
Szabad savtartalom Legfeljebb 0,20 ml 0,1 N | ISO 5547:1978|IDF 91:1979
NaOH-oldat/g
TBC (max.) 30 000/ g ISO 4833:2003 . megjegyzés
Kolibaktériumok 0,1 g-ban nem mutathaté | X. melléklet . megjegyzés

ki

Therm. (max.)

5000/ g

ISO 4833:2003

. és 4. megjegyzés

2921/90/EGK rendelet II. melléklet — oltés kazein Viz Legfeljebb 8,00 % m/m | ISO 5550:2006|IDF 78:2006
Zsir Legfeliebb 1,00 % m/m | 1SO 5543:2004|IDF 127:2004
Hamu Min. 7,50 % m/m ISO 5545:1978|IDF 90:1979
TBC (max.) 30 000/ g ISO 4833:2003 . megjegyzés
Kolibaktériumok 0,1 g-ban nem mutathaté | X. melléklet . megjegyzés

ki
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Bizottsagi rendelet

Termék

Paraméter

Hatdrérték (1)

Referencia-modszer

Megjegyzés

Therm. (max.)

5000/ g

ISO 4833:2003

)

. és 4. megjegyzés

2921/90/EGK rendelet

II. melléklet — kazeindtok

Viz

Legfeljebb 6,00 % m/m

ISO 5550:2006|IDF 78:2006

Tejfehérje

Min. 88,00 % m/m

ISO 5549:1978|IDF 92:1979

Zsir és hamu

Legfeljebb 6,00 % m/m

ISO 5543:2004|IDF 127:2004
ISO 5544:1978|IDF 89:1979 vagy
1SO 5545:1978|IDF 90:1979

TBC (max.) 30 000/ g 1SO 4833:2003 3. megjegyzés
Kdlibaktériumok 0,1 g-ban nem mutathat6 | X. melléklet 3. megjegyzés

ki
Therm. (max.) 5000/g ISO 4833:2003 3. és 4. megjegyzés

2921/90/EGK rendelet IIL. melléklet — kazeindtok Viz Legfeljebb 6,00 % m/m | ISO 5550:2006|IDF 78:2006

Tejfehérje Min. 85,00 % m/m ISO 5549:1978|IDF 92:1979

Zsir Legfeliebb 1,50 % m/m | 1SO 5543:2004IDF 127:2004

Laktéz Legfeljebb 1,00 % m/m ISO 5548:2004|IDF 106:2004

Hamu Legfeljebb 6,50 % m/m ISO 5544:1978|IDF 89:1979 vagy ISO

5545:1978|IDF 90:1979
TBC (max.) 30 000/g ISO 4833:2003 3. megjegyzés
Kélibaktériumok 1(2,1 g-ban nem mutathaté | X. melléklet 3. megjegyzés
i

Therm. (max.) 5000/ g I1SO 4833:2003 3. és 4. megjegyzés

2799/1999[EK rendelet Osszetett takarmédnyok és Viz (savanyu irpor) Legfeljebb 5 % m/m XIX. melléklet

sovany tejpor (SMP) (takarmaé-
nyozasra)

Fehérje 31,4 % m/m (min.) a zsfr- | ISO 8968-1|2|3:2001IDF 20-1|2|3:2001
mentes szrazanyag-
tartalomban

Viz (SMP) Legfeljebb 5 % m/m ISO 5537:2004|IDF 26:2004

Zsirok (SMP)

Legfeljebb 11 % m/m

ISO 1736:2000|IDF 9C:1987

Oltds savd (SMP)

Nincs

XIII. melléklet

6. megjegyzés

Keményité (SMP)

Nincs

XVIIL melléklet

Viz (keverékek)

Legfeljebb 5 % m/m a
zsirmentes szdrazanyag-
tartalomban

ISO 5537:2004|IDF 26:2004

Zsir (keverékek)

A 84/4[EGK bizottsagi irdnyelv (HL L 15.,
1984.1.18., 29. 0.)
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Bizottsdgi rendelet

Termék

Paraméter

Hatarérték ()

Referencia-modszer

Megjegyzés

Oltds savo (keverékek)

Nincs

XIII. melléklet

(a végtermék) SMP-tartalma

Min. 50 % m/m

XVI. melléklet

Zsir (a végtermékben)

Min. 2,5 % m/m vagy
5% m/m

A 84[4[EGK bizottsagi irdnyelv (HL L 15.,

1984.1.18., 29. 0.)

7. megjegyzés

Keményit6 (a
végtermékben)

Min. 2 % m/m

XVII. melléklet

8. megjegyzés

Réz (a végtermékben)

25 ppm

A 78633 [EGK bizottsdgi irdnyelv (HL L 206.,

1987.7.26., 43. 0.)

214/2001/EK rendelet Sovény tejpor (SMP) (porlasztva | Zsir Legfeljebb 1,0 % m/m ISO 1736:2000|IDF 9C:1987
szaritott)

Fehérje 31,4 % (Ym/m (min)a  |I1SO 8968-1/2:2001|IDF 20-1/2:2001
zsirmentes
szdrazanyag-tartalomban

Viz Legfeljebb 3,5 % m/m ISO 5537:2004|IDF 26:2004

Savassdg Legfeljebb 19,5 ml, 0,1 N [ISO 6091:1980|IDF 86:1981
NaOH, 10 g zsirmentes
szdrazanyag

Laktdtok Legfeljebb 150 mg/100 g | ISO 8069:2005|IDF 69:2005
zsirmentes szdrazanyag

Foszfatdz Negativ ISO 11816-1:2006|IDF 155-1:2006

Oldhatésagi index

Legfeljebb 0,5 ml

ISO 8156:2005|IDF 129:2005

24 °C-on
Egett szemcsék A vagy B korong ADPI (1990)

(15,0 mg)
TBC 40000/ g ISO 4833:2003 3. megjegyzés
Kélibaktériumok Negativ/0,1 g X. melléklet 3. megjegyzés
iré Negativ XIV. melléklet
Oltés savo Negativ XIL melléklet
Savanyt savo Negativ 2. megjegyzés

Antimikrobidlis szerek

XV. melléklet

() Az adott rendelet kovetelményeinek sérelme nélkiil.
(3 A minimdlis fehérjetartalom 34 % lenne 2009. szeptember 1-jével.
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B. RESZ

A B. részben felsorolt referencia-médszereket olyan termékek elemzésére lehet alkalmazni, amelyekre az 1. oszlopban emlitett rendeletek barmelyike vonatkozik.

'6C°¢'800¢

Bizottsdgi rendelet Termék KN-kod Paraméter Hatarérték Referencia-médszer Megjegyzés
2658/87[EGK rendelet Tej és tejszin nem sritve, 0401 Zsir (< 6 % m/m) A hatdrértékek az adott termék KN-kédjanak | I1SO 1211:2001|IDF 1D:1996
25352001 /EK rendelet cukor vagy mds édesitGanyag lefrasdban megadottak, adott esetben a

hozzdaddsa nélkiil 3846/87EGK bizottsagi rendeletben
(HLL 366.,1987.12.24,, 1. 0.) az export
némenklatira 9. részében vagy a

2535/2001/EK rendeletben (HL L 341.,

1282/2006/EK rendelet

(]

2001.12.22., 29. o.) pontositva

Zsir (> 6 % m/m)

ISO 2450:1999|IDF

16C:1987
Tej és tejszin stiritve vagy 0402 Zsir (folyékony forma) I1SO 1737:1999|IDF
cukor vagy mds édesitGanyag 13C:1987
hozzdaddsdval
Zsir (szilard forma) ISO 1736:2000|IDF 9C:1987
Fehérje 1SO 8968-1]2]3:2001|IDF
20-1]2|3:2001
Szachar6z (normél ISO 2911:2004| IDF 35:2004
tartalommal)
Szacharéz (alacsony 2. megjegyzés
tartalommal)
Szdrazanyag (SCM) ISO 6734:1989|IDF 15B-
11991
Szdrazanyag (EMC) ISO 6731:1989|IDF 21B-
11987
Viz (tejpor) ISO 5537:2004|IDF 26:2004
Viz (tejszinpor) XVIIL melléklet
[r6, erjesztett vagy savanyitott 0403 Zsir ISO 1211:2001|IDF 1D:1996

tej és tejszin, stiritve vagy
nem stritve, cukrozva vagy
mds édesitGanyag hozzdada-
sdval

ISO 1736:2000|IDF 9C:1987
1SO 2450:1999|IDF 16
C:1987

ISO 7208:1999|IDF
22B:1987

ISO 8262-3:2005|IDF
124-3:2005
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Bizottsdgi rendelet Termék KN-kéd Paraméter Hatdrérték Referencia-mddszer Megjegyzés
Fehérje ISO 8968-1|2|3:2001|IDF
20-1]2|3:2001
Szachar6z (normdl ISO 2911:2004|IDF 35:2004
tartalommal)
Szachar6z (alacsony 2. megjegyzés
tartalommal)
Viz (savanyu frépor) XIX. melléklet
Viz (édes irépor) ISO 5537:2004|IDF26:2004
Szdrazanyag (egyéb Az illetékes hatosdg éltal
termékek) jovahagyott modszerek.
Savo, stiritve vagy cukrozva 0404 Zsir ISO 1736:2000|IDF 9C:1987
vagy mds édesitGszer 1SO 2450:1999|IDF
hozzdaddsaval is; természetes 16C:1987
Lejall}(oté/részeket tartalmazo 1SO 7208:1999(IDF
észitmény 22B:1987
Fehérje ISO 8968-1]2|3:2001|IDF
20-1]2|3:2001
Szachar6z (normal ISO 2911:2004(IDF 35:2004
tartalommal)
Szacharéz (alacsony 2. megjegyzés
tartalommal)
0404 90 Fehérje ISO 8968 1/2 2001|IDF
20-1/2:2001
Viz IDF 21B:1987
Szdrazanyag ISO 6734:1989|IDF
15B:1991
(Stiritett termékek) 1SO 6731:1989|IDF
21B:1987
Vaj és tejbdl nyert mds zsir; 0405 Zsir (ha < 85 % m/m) 1SO 17189:2003|IDF
kenhetd tejkészitmények 194:2003
Vaj Viz 1SO 3727-1:2001|IDF
80-1:2001
SNF ISO 3727-2:2001|IDF

80-2:2001
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Bizottsdgi rendelet Termék KN-kod Paraméter Hatérérték Referencia-médszer Megjegyzés
NaCl ISO 15648:2004|IDF
179:2004
Zsir (ha > 99 % m/m) IDF 24:1964
Vajolaj Viz (ha zsir < 99 % ISO 5536:2002|IDF 23:2002
m/m)
Sajt és tard 0406 Zsir ISO 1735:2004|IDF 5:2004
Szdrazanyag ISO 5534:2004|IDF 4:2004
Szdrazanyag (Ricotta) ISO 2920:2004(IDF 58:2004
NaCl ISO 5943:2006|IDF 88:2006
Laktdz 1SO 5765-1/2:2002|IDF
79-1/2:2002
2658/87EGK rendelet Osszetett takarmdnyok 2309 Laktéz XI. melléklet

Az Eurdpai Unié referencia-médszerei felsoroldsahoz tartozé megjegyzések

[ I e N T

. megjegyzés: az ISO 1740:1991 szabvany szerinti tejzsirizoldlds (fény elleni védelem).

. megjegyzés: nincs még elfogadott referencia-moédszer. Az illetékes hatdsdg dltal jovahagyott méodszerek.
. megjegyzés: az ISO 8261:2001|IDF 122:2001 szabvany szerinti minta-el6készités.

. megjegyzés: inkubdlds 48 6rdn keresztiil 55 °C-os hémérsékleten, tigyelni kell rd, hogy a tdptalaj ne szdradjon ki.
. megjegyzés: % m/m SNF = % m/m szdrazanyag — % m/m zsir.

. megjegyzés: a Bizottsdg 84/4/EGK irdnyelve.
. megjegyzés: a Bizottsdg 2799/1999/EK rendelete (HL L 340., 1999.12.31,, 3-3-27. 0.)
. megjegyzés: a Bizottsdg 78/633/EGK irdnyelve.

'6C°¢'800¢
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L 88/16

Az Eurépai Uni6 Hivatalos Lapja

2008.3.29.

1.

II. MELLEKLET

(3. cikk)

P

SZALLITMANYOK ERTEKELESE A JOGSZABALY ALTAL ELOIRT HATARERTEKNEK VALO MEGFELELES

SZEMPONTJABOL

ALAPELV

Amennyiben a vonatkozé jogszabalyok részletes mintavételi eljardsokrdl rendelkeznek, ezeket az eljardsokat kell kovet-
ni. Minden egyéb esetben az ellenSrzésnek aldvetett széllitménybol véletlenszerten vett legaldbb hdrom mintaegységbdl
all6 mintat kell haszndlni. Készithetd osszetett minta. A kapott eredményeket ssze kell hasonlitani a jogszabalyban el6-
irt hatdrértékekkel 95 %-os megbizhatésagi intervallum (kétszeres szords) szdmitdsaval, ahol a vonatkozd szérds attdl
figg, hogy (1) a médszert nemzetkozi egytittmiikodés sordn a or -re és oy -re vonatkozé értékekkel validdltdk-e, vagy (2)
hézon beliili validdlas esetén szamitottak-e belsS reprodukélhatésagot. Ez a megbizhatdsagi intervallum egyenld lesz az
eredmény mérési bizonytalansdgdval.

. A MODSZERT NEMZETKOZI EGYUTTMUKODES SORAN VALIDALJAK

Ebben az esetben a or ismételhetSségi szordst és a o, reprodukalhatdsdgi szordst megallapitottdk, és a laborat6rium bizo-
nyitani tudja a validdlt mddszer teljesitményjellemzdinek valé megfelelést.

//////

A kovetkezSképpen szamitjuk ki x kiterjesztett bizonytalansdgat (k = 2)

n-1
U= 2'\/0]2{——@2
n

Ha az x mérési végeredményt az x = y; + y,, x =y, —y,, X =y, -y, vagy x = y, | y, formdja képletek alkalmazdsdval
szdmitjuk ki, a szérdsok kombinaldsdnak szokdsos eljardsit kell ilyen esetekben kévetni.

A széllitmdany akkor tekintendd az UL el6irt fels§ hatdrértéknek nem megfelelének, ha
x-U > UL

egyéb esetben az UL-nek megfelelének mindsiil.

A széllitmdny akkor tekintendd az LL el8irt alsé hatdrértéknek nem megfelel6nek, ha
x+U<LL

egyéb esetben az LL-nek megfelel6nek mindsiil.

. HAZON BELULI VALIDALAS BELSO REPRODUKALHATOSAGI SZORAS SZAMITASAVAL

Azokban az esetekben, amikor ebben a rendeletben nem szereplé médszereket haszndlnak és nem folytatnak pontos-
sagi méréseket, hazon beliili validaldst kell végrehajtani. Az U kiterjesztett bizonytalansdg szdmitdsdnak képletében o, és
og helyett az s;, bels6 ismételhetségi szordst és a sz belsé reprodukalhatdsdgi szordst kell haszndlni.

Az (1) bekezdésben emlitett dontési szabdlyok alkalmazandék. Amennyiben azonban a szdllitmanyt a jogszabalyban el-
irt hatdrértéknek nem megfelelének itélik, a méréseket meg kell ismételni az e rendeletben meghatdrozott médszerrel, és
dontést kell hozni az (1) bekezdés szerint.
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11I. MELLEKLET

(4. cikk)

A BIRALOK ERTEKELESE £ES AZ EREDMENYEK MEGBIZHATOSAGA AZ ERZEKSZERVI ELEMZESEKNEL

A kovetkez§ eljardsok alkalmazandok, ha pontozdsos médszereket haszndlunk (99C:1997 IDF-szabvény).

A. AZ ,ISMETELHETOSEGI INDEX” MEGHATAROZASA

Egy 12 hoénapos iddszakon beliil a birdl6 személynek legaldbb tiz mintdt kell azonositatlan mintaként elemeznie. Ez
rendszerint tobb alkalommal torténik. Az egyes termékjellemzdék eredményeit a kovetkezd képlettel értékelhetjiik:

ahol:

wp az ismételhetdségi index
X;: az X; minta elsg értékelésére adott pontszdm
X;,: az x; minta mdsodik értékelésére adott pontszdm

n: a mintdk szdma

Az értékelend§ mintdknak tdg mind@ségi hatdrokat kell dtfogniuk. w; nem haladhatja meg az 1,5-6s értéket (5-pontos
skala).

B. AZ ,ELTERESI INDEX” MEGHATAROZASA

Ezt az indexet annak ellendrzésére haszndljuk, hogy valamely birdl6 ugyanazt a skdldt alkalmazza-e a minGség értéke-
lésére, mint egy tapasztalt birdlokbdl dll6 csoport. A biralé altal adott pontszamokat dsszehasonlitjuk a birdlokbol allo
csoport dltal adott pontszdmokbdl szdmitott kozépértékkel.

A kovetkezd képlet alkalmazandé az eredmények értékelésére:

ahol:

X;1; X;o¢ lasd az a) pontot

X, X,: abirdlékbol 4ll6 csoport 4ltal az x; mintdra az elsd, illetve a mdsodik értékelés alkalmdval adott dtlagos pont-
szam

n: a mintdk szdma (12 havonta legaldbb tiz).

Az értékelendd mintdknak tdg mindéségi hatdrokat kell dtfogniuk. A D, nem haladhatja meg az 1,5-6s értéket (5-pontos
skala).

A tagéllamoknak jelenteniiik kell minden nehézséget, amely ennek az eljardsnak az alkalmazdsa sordn meriil fel.

Ha az egyéni birdlok tallépik az eltérési vagy az ismételhetSségi index 1,5-6s hatdrértékét, az illetékes hatdsdg szakér-
t6i az elkovetkezd néhdny hétben egy vagy tobb véletlenszert ,ajboli” ellenSrzést hajtanak végre a birdlok altal osztd-
lyozott mintdkon, vagy egy vagy tobb ,kisért” ellendrzést végeznek az érintett birdlokkal. Szoros megfigyelésre van
sziikség annak eldontéséhez, hogy tovdbbra is igény van-e a szolgdltatdsaikra. Az eredményeket dokumentdlni kell, és a
tovabbi intézkedések bizonyitékaként meg kell Grizni.
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C. EGY TAGALLAM KULONBOZG REGIOIBAN, ILLETVE A KULONBOZG TAGALLAMOKBAN NYERT EREDMENYEK
KOZOTTI KULONBSEGEK EGYBEVETESE

Amennyiben alkalmazhato, évente legaldbb egyszer ellendrzé vizsgalatot kell szervezni a kiilonboz6 régidkban mikods
birdlé személyek dltal nyert eredmények Osszehasonlitdsira. Amennyiben jelentds eltérések tapasztalhatok, meg kell
tenni a szitkséges 1épéseket az okok azonositdsdra és egymadssal egybevethet$ eredmények kialakitdsara.

A tagdllamok megszervezhetik a sajat birdléik altal kapott eredmények és a szomszédos tagorszagok birdléi dltal kapott
eredmények Osszevetésére alkalmas ellendrzd vizsgalatokat. Amennyiben jelentds eltérés tapasztalhatd, mélyrehat6 nyo-
mozést kell végezni annak érdekében, hogy egymadssal egybevethetd eredmények sziilessenek.

A tagallamoknak értesiteniiik kell a Bizottsdgot az ilyen dsszehasonlit6 vizsgalatok eredményérél.
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4.1.

IV. MELLEKLET
(4. cikk)

VAJ ERZEKSZERVI ERTEKELESE

TARGY

A vaj érzékszervi értékelésére vonatkozo ezen eljards célja az Osszes tagdllamban alkalmazandé egységes modszer
kialakitdsa.

Tovabbi részletekért ldsd a tej és tejtermékekre vonatkozd hatilyos nemzetkozi IDF-szabvanyt, IDF 99-1., 2. és 3. rész
az érzékszervi értékelésrdl.

FOGALOMMEGHATAROZASOK
JErzékszervi értékelés” (birdlat): egy termék jellemzdinek érzékszervekkel vald vizsgdlata.

,Bizottsdg™: a kivalasztott birdlok egy csoportja, akik a birdlat sordn kolcsonds érintkezés és egymas befolydsoldsa nél-
kil jarnak el.

,Birdl6”: érzékszervi vizsgalat végzésére valé alkalmassdga miatt kivdlasztott személy. A birdlok ezen tipusa rendel-
kezhet korlatozott tapasztalattal.

,Szakérts biralo”™: nagyfoku érzékszervi érzékenységgel és érzékszervi modszertani tapasztalattal rendelkezd személy,
aki képes a kiilonféle termékek kovetkezetes és megbizhatd érzékszervi birlatdra. Az ilyen tipust birdld j6 hossza tava
érzékszervi memoridval rendelkezik.

,Pontozds™: a bizottsdg érzékszervi vizsgélatainak értékelése egy szdmskala segitségével. Ehhez a hibajegyzéket kell
haszndlni.

,Osztélyozds™: mindségi osztdlyba sorolds, amelyet a pontozds alapjin végeznek.

,Ellendrz8 dokumentumok” azok a dokumentumok, amelyeket az egyes jellemz8k pontjainak és a termék végsd oszta-
lyozdsénak jegyzGkonyvezésére hasznalnak. (Ez a dokumentum hasznédlhaté a kémiai 6sszetétel nyilvéntartdsba véte-
lére is.)

VIZSGALOHELYISEG
Részletekért ldsd: ISO 8589 és ISO[DIS 22935-2 | IDF 99-2, 7. bekezdés.
Gondoskodni kell arrél, hogy a birdlokat a vizsgdlohelyiségben kiilsé tényezék ne befolydsoljdk.

A vizsgdlohelyiségnek idegen szagoktdl mentesnek és konnyen tisztithatonak kell lennie. A falak vildgos szintiek legye-
nek és ne titkrozGdjenek.

A vizsgalohelyiség és annak megvildgitisa olyan legyen, hogy azok a pontozni kivint termék jellemzdit ne
befolyésoljak.

A szobat megfelel§ termosztatikus szabalyozdssal kell felszerelni, hogy a vajat dllandé hmérsékleten lehessen tartani.
Az osztilyozds idején a vaj hémérséklete 12 °C ( 2 °C) legyen.

A BIRALOK KIVALASZTASA

A birdloknak ismerniiik kell a vajtermékeket, és alkalmasnak kell lenniiik az érzékszervi osztlyozds elvégzéséhez. Az
alkalmassdgot rendszeres id6kozonként (évente legaldbb egyszer) az illetékes hatosdgnak ellendrizni kell.

Az ISO(DIS 22935-1 | IDF 99-1 szabvény 4. bekezdése (toborzds) és 5.1. bekezdése részletezi az @j birdlok hivatalos
alkalmazdsat megel6zGen alkalmazhato 4ltalinos kovetelményeket és sztirdvizsgalatokat.

Alapvetd fontossdgti a folyamatos képzés, és rendszeresen tartani kell dltaldnos osszejoveteleket. Lasd az 1SO 8586—1
szabvanyt a bizottsdg képzésére vonatkozé informdcidért.

4.2. A kezdeti képzés a kovetkezdkre terjed ki:

- az érzékszervi értékelés dltaldnos elmélete és gyakorlati fontossdga,
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8.1.

- modszerek, skdldk és az érzékszervi benyomasok leirdsa,
- érzékszervi jellemzdk észlelése és felismerése és specifikus érzékelési fogalmak,
- dltaldnos képzés a vaj gyartdsardl,

- validdlt referencidk és mintdk, amelyek segitségével a birdlé azonositani tud adott {zeket és {zintenzitdsokat a ter-
méken beliil.

A BIZOTTSAGGAL KAPCSOLATOS KOVETELMENYEK

A bizottsagban 1évé birdlok szamdnak pératlannak kell lennie, minimum hédrom f6. A birdlok tobbsége az illetékes
hat6sdg alkalmazottja vagy olyan felhatalmazott személy, aki nem a tejipar alkalmazottja.

A bizottsdg elnoke felel6s a teljes eljardsért, és részt vehet a bizottsag munkdjaban.

Miel6tt az értékelésre sor keriilne, a kovetkezd tényezdket kell figyelembe venni ahhoz, hogy a birdloktdl optimalis
teljesitményt varhassunk el:

a birdlok nem szenvedhetnek olyan betegségben, amely teljesitményiikre kdros hatdst gyakorolna. Ilyen esetben
az érintett birdl6t a bizottsigban egy mdsik személlyel kell helyettesiteni,

- abirdloknak idében kell megjelenniiik a birdlatban val6 részvételre, és biztositaniuk kell, hogy elegendé id6 4ll-
jon rendelkezésiikre a birdlat elvégzéséhez,

- abirdlék nem hasznédlhatnak erds illatt anyagokat, igymint parfiim, arcszesz, dezodor, stb., valamint keriilniiik
kell az erésen izesitett (példdul nagyon fiiszeres) ételeket,

- abirdlok nem dohdnyozhatnak, nem ehetnek és vizen kiviil mds folyadékot nem fogyaszthatnak a birlatot meg-
el6z6 fél 6raban.

TELJESITMENY

Képessége fenntartdsa érdekében minden birdlénak rendszeresen részt kell vennie érzékszervi értékeld bizottsdgok-
ban. A gyakorisdg a vaj mennyiségétdl és az dtbocsatdsi képességtd] fiigg, és ha lehetséges, havonta legaldbb egyszer
bizottsdgot kell 6sszehivni.

A tapasztalt birdloknak is évente szdmos bizottsdgban részt kell venniiik, ha lehetséges legalébb negyedévenként
egyszer.

MINTAVETEL ES A MINTA ELOKESZITESE

Alapvetd, hogy a mintdk eredete rejtve maradjon a birdlat sordn az esetleges részrehajlds elkeriilése érdekében. A min-
takat koddal kell elldtni.

Ezt az értékelés eldtt meg kell szervezni. Meg kell hatdrozni, hogy a vajat milyen hémérsékleten kell tartani a vizsga-
16helyiségbe torténd széllitds alatt (6 °C + 2 °C).

Amikor az érzékszervi vizsgdlatra hitGraktarban keriil sor, a mintat vajmintavevével kell venni. Amennyiben az érzék-
szervi vizsgalatra nem hiitéraktdrban keriil sor, hanem valamely mds helyszinen, legaldbb 500 gramm mintdt kell ven-
ni. A birdlat sordn a vaj hémérséklete 12 °C (+ 2 °C) legyen (ldsd: az ISO/DIS 22935-2 | IDF 99-2 szabvdnyban a vaj
értékelési hémérséklete 14 °C £ 2 °C). Az ettdl val6 nagy eltéréseket feltétleniil keriilni kell.

AZ EGYES JELLEMZOK ERTEKENEK ELBIRALASA
Az érzékszervi vizsgalatokat mindig a kovetkez$ hirom jellemzdre kell elvégezni: kiils6, dllomdany és iz, zamat.

A kiils§ a kovetkezd jellemzdket foglalja magédban: szin, lathatd tisztasdg, fizikai szennyez$dés hidnya, penészfoltok
hidnya és egyenletes vizeloszlds. A viz eloszldsat a 112A[/1989 IDF-szabvdny szerint kell ellendrizni.

Az éllomdny a kovetkezd jellemzdket foglalja magéban: szerkezet, textiira és szilirdsdg. A kenhetdség fizikai eszko-
z0kkel megfigyelhetd, ha egy tagéllam az tigyfelek elvdrdsainak teljesitése érdekében szikségesnek ldtja. A Bizottsdg
donthet a médszertan harmonizaldsardl a jovében.
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8.2.

8.3.

8.4.

10.

11.

A szerkezet a termék fogyasztds kozbeni egységességére utal6 kifejezés. Altaldban a szilardsiggal és a kenhetdséggel
hozzak 6sszefiiggésbe, és egyenletesnek kell lennie az egész termékben. Szorosan kapcsolddik a textirdhoz, és ez a
termék azon képessége, hogy megtartsa sajat sulydt. Ezt jelzi a vdgdssal szembeni ellendllds, és mechanikusan, vala-
mint szdjban torténd érzékelés és tapintds Gtjan mérhetd.

Az {z, zamat a szdjban, f6ként a nyelv {zlel6bimboi altal érzékelt jellemzd.
Az aroma az orr és a szaglds altal érzékelt jellemzd.

Az ajdnlott hémérséklettsl vald jelentds eltérés megakaddlyozza az dllomdny és zamat megbizhatd értékelését. A
hémérséklet kiemelkedd jelent8ségi.

A vaj osztalyozdsat el kell halasztani, ha a hdmérséklet az ajdnlott tartomdnyon kiviil esik.
Minden egyes jellemzét killon kell érzékszervi értékelésnek aldvetni. A pontozdst az 1. tdblazat szerint kell végezni.

Az egységes megitélés elérése érdekében a birdlok szdmdra kivdnatos, hogy a birdlat el6tt egy vagy tobb referencia-
mintdn kozosen végezzenek pontozdst a kiilss, az dllomdny és a zamat vonatkozdsdban.

Az elfogadhatésdg tekintetében a pontozds a kovetkezd:

Ldsd a 7. részt — Nomenklatra, és a pontozds sordn a pontokra alkalmazandé kritériumok leirdsa.

Maximum Sziikséges
Kilsé 5 4
Allomény 5 4
Zamat[aroma 5 4

- Ahol a termék nem éri el a kivant pontszdmot, a hiba lefrdsit meg kell adni.
- Az ellen6rzé dokumentumban jegyzSkonyvezni kell az egyes birdlok éltal az egyes jellemzdkre adott pontokat.
- A terméket tobbségi dontés alapjan fogadjdk el vagy utasitjak el.

- Lehet6leg el kell keriilni az olyan eseteket, ahol az egyes tulajdonsdgokra adott egyedi pontszdmok eltérése
nagyobb mint a szomszédos pontszdmok kiilonbsége (legfeljebb 20 mintanként egyszer). Kiilonben a bizottsdg
vezetGjének ellendriznie kell a bizottsdg alkalmassdgat.

FELUGYELET

Rendszerint a bizottsdg elnoke, aki az illetékes hatdsdg alkalmazottja, és aki tagja lehet a bizottsdgnak, felels az elj-
rds egészéért. Az ellen6rzé dokumentumban jegyzSkonyveznie kell az egyes jellemz8kre adott egyes pontokat, és iga-
zolnia kell, hogy a terméket elfogadtdk vagy elutasitottak.

NOMENKLATURA

Lasd a mellékelt 2. tabl4zatot.

HIVATKOZAS

FIL-IDF 99C:1997 Sensory evaluation of dairy products by scoring — Reference method (Tejtermékek pontozasos
érzékszervi értékelése — referencia-mddszer)

ISO/DIS 22935|IDF 99 International Standard for Milk and Milk Products — Sensory analysis — Parts 1-3 (A tejre és a
tejtermékekre vonatkozé nemzetkozi szabvany — Erzékszervi vizsgalat — 1-3. rész)

ISO 8586-1 Sensory analysis — General guidance for selection, training and monitoring of assessors — Part 1 (Erzék-
szervi vizsgélat — Altaldnos Gtmutaté a birdlok kivalasztdsahoz, képzéséhez és folyamatos ellendrzéséhez — 1. rész)

ISO 8589 sensory analysis — General guidance for the design of test rooms (Erzékszervi vizsgilat — Altaldnos Gitmutaté
a vizsgdlohelyiségek kialakitdsahoz)

FIL-IDF 112A:1989 Butter — Determination of water dispersion value (Vaj — A vizeloszlasi érték meghatdrozasa)
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1. tdbldzat
Vaj pontozisa
Kiilsé Allomény Zamat + aroma
Pont Pont
Pont Szam (1) Megjegyzés (n:ézié_ Szdm (') Megjegyzés (T;g?_ Szam (1) Megjegyzés
osztaly) osztaly)
5 Nagyon jo 5 Nagyon jé 5 Nagyon jo
idedlis tipus idedlis tipus idedlis tipus
legjobb mindség legjobb mindség legjobb mindség
(egyenletesen szdraz) (jol kenhetd) (teljesen tiszta, finom aro-
ma)
4 J6 (%) 4 J6 () 4 J6. (%)
Nincs nyilvdnval6 hibdja 17 kemény Nincs nyilvdnval6 hibdja
18 lagy
3 Megfeleld (kisebb hibdk) 3 Megfeleld (kisebb hibdk) 3 Megfeleld (kisebb hibdk)
1 kivélt (szabad) nedvesség 14 tomor, torékeny, morzsé- 21 tisztdtalan
2 nem egységes, kétszin( 16d6 22 idegen iz
3 csikos 15 pépes, tésztas, zsiros 25 savanyt
4 pettyes, marvanyos 16 ragados 27 fétt iz, égett iz
5 foltos 17 kemény 33 takarményiz
6 olajkivalds 18 ldgy 34 nyers, keser
7 tulszinezett 35 talsézott
8 laza, nyilt szerkezet
2 Gyenge (nyilvdnval6 hibdk) 2 Gyenge (nyilvdnval6 hibdk) 2 Gyenge (nyilvdnvald hibdk)
1 kivélt (szabad) nedvesség 14 tomor, torékeny, morzsé- 21 tisztatalan
3 csikos 16d6 22 idegen iz
4 pettyes, mdrvényos 15 pépes, tésztds, zsiros 23 allott
5 foltos 16 ragados 25 savanyd
6 olajkivalds 17 kemény 32 oxiddlt iz, fémes iz
10 idegen anyag 18 lagy 33 takarmdnyiz
11 penészes 34 nyers, keser(i
12 oldatlan s6 35 tilsézott
36 dohos, biizos
38 vegyszerizi
1 Igen gyenge (stilyos hibdk) 1 Igen gyenge (siilyos hibdk) 1 Igen gyenge (stilyos hibdk)
1 kivélt (szabad) nedvesség 14 tomor, torékeny, morzsé- 22 idegen iz
3 csikos 16d6 24 sajtos, savanyu sajt iz
4 pettyes, marvanyos 15 pépes, tésztds, zsiros 25 savanyd
5 foltos 16 ragadés 26 élesztds
6 olajkivalds 17 kemény 28 penészes iz
7 tilszinezett 18 ldgy 29 avas
9 szemcsés 30 olajos, halizd
10 idegen anyag 31 faggyt iz
11 penészes 32 oxiddlt 1z, fémes iz
12 oldatlan s6 34 nyers, keser(
35 tilsézott
36 dohos, biizos
37 maldtaiz(
38 vegyszerizi

(") 2. tdbldzat.
(3 A ,j6” mindsitésnél emlitett hibdk csak igen kis mértékd eltérések az idedlis tipustol.
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2. tdbldzat

A vaj hibdinak jegyzéke

L Kilsé
1. kivalt (szabad) nedvesség
2. nem egységes, kétszind
3. csikos
4. pettyes, marvanyos
5. foltos
6. olajkivalds
7. tilszinezett
8. laza (nyilt szerkezet)
9. szemcsés
10. idegen anyag
11. penészes
12. oldatlan s6
1. Allomény
14. t6mor, torékeny, morzsdlodo
15. pépes, tésztds, zsiros
16. ragadds
17. kemény
18. lagy
III. Zamat és aroma
20. {ztelen
21. tisztdtlan (%)
22. idegen iz
23. allott
24. sajtos, savanyu sajt iz
25. savanyd
26. élesztls
27. a) f6ttiz

b) égett iz

28. penészes iz
29. avas
30. olajos, halizii
31. faggyt iz
32. a) oxidélt iz
b) fémes iz
33. takarmdanyiz
34. nyers, keserd
35. talsézott
36. dohos, biizos
37. maldtaizd
38. vegyszerizi

Ezt az elnevezést minél ritkdbban alkalmazzuk, és csak olyan esetekben, amikor a hibdt mds médon ennél pon-

tosabban nem lehet leirni.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

5.7.

V. MELLEKLET
(5. cikk)
A VAJ, A VAJOLA) ES A TEJSZIN ONANTSAV-TRIGLICERID-TARTALMANAK MEGHATAROZASA
TRIGLICERIDEK GAZKROMATOGRAFIAS ELEMZESEVEL
TARGY

Ez a mddszer a vaj, a vajolaj és a tejszin onantsav-triglicerid-tartalma meghatdrozasanak modszerét ismerteti.

KIFEJEZESEK £ES FOGALOMMEGHATAROZASOK

Onantsavtartalom: az ebben a médszerben lefrt eljardssal meghatérozott onantsav-triglicerid-tartalom.

Megjegyzés: Az Onantsav-tartalmat a vajolaj és a vaj esetében kg/terméktonndban, tejszin esetében
kg/tejzsirtonndban kell kifejezni.

A MODSZER ELVE

Az1SO 14156 | IDF 172:2001 szabvany szerint a killonb6z8 termékekbd] tejzsirt vonunk ki. A kivont tejzsirban
az Onantsav-triglicerid-tartalom mennyiségi meghatdrozdsa kapillaris gdzkromatogréfiaval (GC) torténik. A min-
tara kapott eredmény értékelése a belsé standardként haszndlt kapronsav-trigliceriddel vald Gsszevetés ttjan
torténik.

Megjegyzés: A tributirin is kielégits bels6 standardnak bizonyult.
VEGYSZEREK

Minden vegyszernek elismert analitikai tisztasdginak kell lennie.
n-hexdn

Standard kapronsav-triglicerid, legaldbb 99 %-os tisztasagti
Standard 6nantsav-triglicerid, legaldbb 99 %-os tisztasdgi

Vizmentes nétrium-szulfit (Na,SO,).

ESZKOZOK

A szokdsos laboratériumi berendezések és killonosen a kovetkezsk:
Analitikai mérleg, 1 mg-os pontossagi

10 ml és 20 ml drtartalmt mérélombikok

30 ml drtartalmi centrifugacsévek

Rotéciés beparld

50 °C £ 5 °C hémérsékleten tarthaté kemence

SztirGpapir, kozepes porozitdssal, koriilbelil 15 cm dtmérével

A gdzkromatografids berendezés

Gazkromatograf ,split/splitless” vagy ,on-column” injektorral és langionizdcids detektorral (FID)
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5.7.2.

5.7.2.1.

5.7.2.2.

5.8.

7.1.

GC oszlop, olyan all6fézissal, amelyben sikeresen végrehajtottak triglicerid-elvélasztast (100 % dimetil-polisziloxdn
vagy 5 % fenil-95 % metil-polisziloxdn). A laboratériumi tapasztalat és az alkalmazott injekcids rendszer figyelem-
bevételével kivélasztjuk az ll6fazist, az oszlophosszat (4 m és 15 m kozott), a bels§ dtmérét (0,22 mm és 0,50 mm
kozott) és a filmvastagsagot (legaldbb 0,12 pm). A kivélasztott oszloppal mindenképp teljesen el kell kiiloniilnie az
alapvonalon az olddszer és a kapronsav-triglicerid cstcsdnak, valamint a kapronsav-triglicerid- és az onantsav-
triglicerid-csticsdnak. Az alkalmazandé feltételek példdinak felsoroldsa alabb taldlhato.

Alkalmazando feltételek példdja ,split” injektor hasznalata esetén

- Viv6gaz: hélium

- Oszlopfej nyomadsa: 100 kPa

—  Oszlop: 12 m hosszd, 0,5 mm belsd dtmérdjd, 0,1 pm filmvastagsagii olvasztott szilicium-dioxid oszlop
— Alléfizis: 100 % dimetil-polisziloxdn vagy 5 % fenil-95 % dimetil-polisziloxdn (pl. HT5)

- Oszlophémérséklet: kezdeti hémérséklet 130 °C, fenntartva 1 percig, ezutdn felemelve 20 °C/min sebesség-
gel 260 °C-ra majd felemelve 30 °C/min sebességgel 360 °C-ra; 360 °C fenntartdsa 10 percig

- Detektor hdmérséklete: 370 °C

—  Injektor hémérséklete: 350 °C

—  Megosztasi arany 1:30

- Injektdlt minta mennyisége: 1 pl.

Alkalmazando feltételek példdja ,on-column” injektor hasznalata esetén:

- Viv6gdz: hidrogén (dlland6 dramldsi rendszer)

- Oszlopfej nyomdsa: 89 kPa

- Oszlop: 4 m hosszi, 0,32 mm bels§ dtmérdjd, 0,25 pum filmvastagsdga olvasztott szilicium-dioxid-oszlop
—  All6fazis: 5 % fenil, 95 % dimetil-polisziloxdn

- OszlophSmérséklet: kezdeti h6mérséklet 60 °C, fenntartva 2 percig majd felemelve 35 °C/min sebességgel
340 °C-ra, ezen a h6mérsékleten tartva 5 percig;

—  Detektor hdmérséklete: 350 °C
—  Injektdlt minta mennyisége: 1 pl.

5 pl drtartalmd injekcids fecskendd.

MINTAVETEL

Fontos, hogy a labor valdban reprezentativ mintdt kapjon, amely nem sériilt vagy nem véltozott meg a széllitds
vagy a tdrolds sordn.

A mintavétel nem képezi az ebben a nemzetkozi szabvanyban leirt mddszer részét. Ajanlott mintavételi modszer
talalhat6 az IDF 50C:1995 vagy ISO 707-1997 — Tej és tejtermékek — Mintavételi modszerek szabvanyban.

ELJARAS
A vizsgélati minta és a vizsgdlati adag elGkészitése

Eljards az ISO 14156|IDF 172:2001 szerint.
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7.1.1.1.

7.1.1.2.

7.1.1.3.

7.1.2.1.

7.1.2.2.

7.1.2.3.

7.1.2.4.

7.1.2.5.

7.1.2.6.

7.2.

7.2.1.

7.2.2.

7.2.3.

7.2.4.

7.2.5.

7.3.

Vajolaj, vaj
Olvasszunk fel a vizsgalati mintdb6l 50-100g-ot a kemencében (5.5.)
Helyezziink 0,5-1,0g vizmentes natrium-szulfatot (5.4.) red6zott papirsziirére

Sztirjiik 4t a zsirt a vizmentes ndtrium-szulfdtot tartalmazé sztir6papiron, gytijtsiik a sztrletet kemencében (5.5.)
tartott f6z8pohdrba. Az olvasztott vaj sziirGpapirra valé dekantdldsakor vigydzzunk, hogy a szérumbél semmi ne
keriiljon at

Tejszin
Melegitsiik fel a vizsgalati mintdt 20 °C £ 2 °C-ra
Alaposan keverjiik vagy razzuk 6ssze a mintdt

Higitsunk fel a vizsgalati mintdbdl megfelel mennyiséget ahhoz, hogy 100 ml vizsgdlati adagot kapjunk, amely-
ben a zsir tomegtortje megkozelitSleg 4 %

Folytassuk az eljdrdst a zsir tejszinbdl val6 kivondsdhoz tigy, mint a nyers tej és a homogenizalt tej esetében (ldsd
ISO 14156 | IDF 172:2001, §8.3)

Meérjiink ki egy 10 ml-es mérélombikba (5.2.) 1 mg-os pontossdggal 1 g-ot a kivont zsirb6l. Adjunk hozzd a
7.2.2. pont szerinti oldatb6l 1 ml-t. Tltsiik fel 10 ml-re n-hexdnnal (4.1.) és homogenizaljuk

Tegytink a 7.1.1.2. pont szerinti oldatbél 1 ml-t egy 10 ml-es mér6lombikba (5.2.) és higitsuk fel 10 ml-re
n-hexannal (4.1.)

A kalibricios standardok elkészitése
Oldjunk fel 100 mg 6nantsav-trigliceridet (4.3.) 10 ml n-hexdnban (4.1.)
Oldjunk fel 100 mg kapronsav-trigliceridet (4.2.) 10 ml n-hexdnban (4.1.)

Tegyiink a 7.2.2. pont szerinti oldatbél 1 ml-t egy 10 ml-es mérélombikba (5.2.) Toltsiik fel 10 ml-re n-hexdnnal
(4.1)

Tegyiink a 7.2.1. pont szerinti oldatbdl 1 ml-t és a 7.2.2. pont szerinti oldatb6l 1 ml-t egy 10 ml-es mérélombikba
(5.2.). Toltsiik fel 10 ml-re n-hexdnnal (4.1.)

Tegyiink a 7.2.4. pont szerinti oldatbdl 1 ml-t egy 10 ml-es mérélombikba (5.2.) és higitsuk fel 10 ml-re n-hexdnnal
@.1)

Kromatogrifids meghatirozas
Injektdljunk a 7.2.5. pont szerinti standard oldatbél 1 pl-t kétszer

Injektédljunk minden mintaoldatbdl 1 pl-t

Megjegyzés: Ha az ,on-column” injektort haszndljuk, nagyobb higitdst kell alkalmazni a standard és a mintaolda-
tok esetében is.

Ismételjikk meg a 7.3.1. pont szerinti mdveletet minden harmadik mintdnal annak érdekében, hogy a mintdkat ket-
t8s standard injektdldsok fogjak kozre. Az eredmények a standard kromatogrambdl szdrmazé vilaszjelek szdm-
tani kézepén alapulnak

AZ EREDMENYEK KISZAMITASA

Minden egyes kromatogram esetében integrdlni kell az onantsav és a kapronsav trigliceridjeihez kapcsolodo
csticsteriileteket.

Kovessiik ezeket az utasitdsokat minden egyes kozrefogott sorozatra vonatkozoan, azaz a kozrefogott mintaso-
rozatok esetében a kozvetleniil elSttitk kétszer injektalt standard az STD, és a kozvetleniil utdnuk kétszer injektdlt
standard az STD,.
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8.1.

8.2.

9.1.

9.2.

10.

10.1.

Kalibralds
Szamitsuk ki az Rf; (a) és Rf; (b) vdlaszjel értékét minden kettGs STD,-re
Rf; (a) vagy (b) = (cstcsteriilet kapronsav-triglicerid/cstcsteriilet 6nantsav-triglicerid) x 100
Szamitsuk ki a kozepes Rf; vélaszjelet

Rf; = (Rf;(a) + Rf; (b)) [ 2
Hasonloképp szamitsuk ki a kozepes STD,, Rf, vilaszjelet
Szdmitsuk ki a kozepes Rf vélaszjelet

Rf = (Rf; +Rf,) [2

Vizsgdlati mintdk
Az STD, és STD, kozott kapott minden egyes mintakromatogramra szdmitsuk ki a C (kg/t) 6nantsavtaralmat:
C = (6nantsav-triglicerid csdcsteriilete x Rf x 100)/(kapronsav-triglicerid csticsteriilete x Wt x 1 000)

ahol:

- Wt = avett zsir sdlya (g),

— 100 = a minta higitdsi térfogata,
— 1000 = dtvéltasi tényezd (ug/g atvaltdsa kg/t-ra)

A vajmintdk esetében vegyiik figyelembe a vaj zsfrtartalmdt és szamitsunk korrigalt koncentraciés értéket, C,,; (kg/t
vaj)

. PR
vaj zsir
ahol F a vaj zsirtartalma.
PONTOSSAG

A pontossdgi médszerre vonatkoz6 I1SO 5725-1 és ISO 5725-2 szabvanynak megfelel§ laboratériumkézi vaj-
vizsgdlatok részletei a 12. pontban taldlhatok.

Az ismételhetdségi és reprodukalhatdsagi hatdrértékek 95 %-os valdszintiségi szinten vannak kifejezve, és el6for-
dulhat, hogy nem alkalmazhatok a megadottakon kiviili koncentrdcidtartomanyokra és matrixokra.

Ismételhetdség

Ugyanazon modszerrel azonos vizsgalati anyagon, ugyanazon laboratériumban ugyanazon kezel@személy éltal,
ugyanazon berendezésen, és a két teszt elvégzése kozott eltelt rovid id6 alatt kapott két fiiggetlen egyedi vizsgdlati
eredmény kozotti abszolit kiilonbség az esetek legfeljebb 5 %-dban lesz nagyobb 0,35 kg/t-ndl.

Reprodukdlhatésig

Ugyanazon modszerrel azonos vizsgélati anyagon, killonb6z6 laboratériumban kilonbozd kezel@személy éltal,
kiilonbozd berendezésen kapott két fiiggetlen egyedi vizsgélati eredmény kozotti abszolut killonbség az esetek leg-
feljebb 5 %-aban lesz nagyobb 0,66 kg/t-ndl.

TURESHATAROK: ALSO HATAROK (NEM ELEGSEGES MENNYISEGEK ESETE)

A megjelolt termékbdl hirom mintdt kell venni annak ellendrzésére, hogy a termék megjel5lése helyesen
tortént-e
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10.2.

10.2.1.

10.2.2.

10.3.

10.3.1.

10.3.2.

11.

11.2.1.

11.3.1.

12.

Vaj és vajkoncentrdtum

A hozzakeverési ardny 11 kg legaldbb 95 %-os tisztasigli 6nantsav-triglicerid, a vaj minden tonndjdra, vagyis
10,45 kgt

A termék elemzésébdl kapott hdrom minta eredményét a jelolanyag-hozzdkeverés ardnyanak és homogenitdsa-
nak ellenSrzésére lehet alkalmazni, és ezek koziil az eredmények koziil a legalacsonyabbat a kovetkezd hatdrérté-

kekkel kell egybevetni:

- 9,51kgft (a 95 %-os tisztasdgu Onantsav-triglicerid legkisebb hozzdkeverési ardnydnak 95 %-a, egyedi
meghatdrozds),

- 6,89kg/t (a 95 %-os tisztasdgi Onantsav-triglicerid legkisebb hozzdkeverési ardnydnak 70 %-a, egyedi
meghatdrozds),

kozotti interpolacioval kapcesolatosan.
Tejszin

A hozzdkeverési ardny 10 kg legaldbb 95 %-os tisztasdgt 6nantsav-triglicerid, a tejzsir minden tonndjdra, vagyis
9,50 kgt jelolt tejzsir

A termék elemzésébdl kapott hdrom minta eredményét a jelolGanyag-hozzdkeverés aranyanak és homogenitdsa-
nak ellendrzésére lehet alkalmazni, és ezek koziil az eredmények koziil a legalacsonyabbat a kovetkezd hatdrérté-
kekkel kell egybevetni:

- 8,60kg/t (a 95 %-o0s tisztasdgli Onantsav-triglicerid legkisebb hozzdkeverési ardnydnak 95 %-a, egyedi
meghatdrozds),

- 6,23kg/t (a 95 %-os tisztasdgi Onantsav-triglicerid legkisebb hozzdkeverési ardnydnak 70 %-a, egyedi
meghatdrozds),

s sz

kozotti interpolacioval kapcesolatosan.

TURESHATAROK: FELSO HATAROK (LEGALABB 20 %-OS MENNYISEGTULLEPES ESETE)

A megjelolt termékbdl hirom mintdt kell venni annak ellendrzésére, hogy a termék megjelolése helyesen
tortént-e

Vaj és vajkoncentritum

A termék elemzésébdl kapott hdrom minta eredményét a jelolGanyag-hozzdkeverés aranyanak és homogenitdsa-
nak ellenérzésére lehet alkalmazni, és az eredmények szamtani kozepét a kovetkezd hatdrértékkel kell egybevetni:

- Fels6 hatdr 12,96 kglt.
Tejszin

A termék elemzésébdl kapott hdrom minta eredményét a jelolanyag-hozzdkeverés ardnyanak és homogenitdsa-
nak ellenSrzésére lehet alkalmazni, és az eredmények szdmtani kozepét a kovetkezd hatarértékkel kell egybevetni:

- Fels6 hatar 11,82 kgft.

TOVABBI TAJEKOZTATAS: A VAJZSIR TRIONANTOAT-TARTALMANAK TRIGLICERID-ANALIZISSEL TOR-
TENGO MEGHATAROZASA SORAN AZ EREDMENYEK STATISZTIKAI VIZSGALATA

Négy korvizsgdlatra keriil sor a jelolt vaj trionantodt-tartalmanak meghatdrozdsara.

Kilenc laboratérium vett részt az elsé korvizsgélatban, amelyben nem adtak meg el6irdsokat a haszndlandé ana-
litikai médszerekrdl.
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Tiz laboratdrium vett részt a mdsodik korvizsgdlatban, amelyben 4 killonb6z6 médszert alkalmaztak:
- Metil-heptanodt mennyiségi meghatdrozdsa n-nondn vagy metil-nonanodt belsé standard haszndlataval
—  Trionantodt mennyiségi meghatdrozdsa trikaprodt belsg standard haszndlatéval

- Metil-heptanodt mennyiségi meghatdrozdsa kalibrdciés minta/keverék hasznélatdval

Metil-heptanodt mennyiségi meghatdrozésa kalibracios keverék hasznalatdval.

Ezenfeliil, amikor FAME (zsirsav-metil-észter) elemzésére keriilt sor, két kiilonbozé metildcios eljardst haszndltak
(De Francesco és Christopherson & Glass).

A kapott eredmények alapjan két modszert vélasztottak ki a harmadik korvizsgélat elvégzéséhez:
- Metil-heptanodt mennyiségi meghatdrozdsa n-nondn vagy metil-nonanodt belsé standard hasznélatdval
- Tridnantodt mennyiségi meghatdrozasa trikaproat belsé standard haszndlatdval.

7 laboratérium eredményeibdl kideriilt, hogy a FAME-médszer nagyobb valtozékonysagot eredményezett, kovet-
kezésképp az a dontés sziiletett, hogy csak a trionantodt, mint triglicerid meghatdrozasat alkalmazzak, a trionan-
todt trikaprodt belsé standard haszndlatdval val6 mennyiségi meghatdrozdsara szolgdlo eljards alapjan. A triglicerid-
analizist ezenkiviil kapilldris oszloppal kell végezni.

A negyedik korvizsgdlatban négy mintét (A., B., C., D.) adtak korbe, és kilenc laboratérium szolgdltatott eredmé-
nyeket (1-2. tdbldzat).

Két laboratérium (DE és UE) a FAME-md&dszer hasznalatdval analizdlta a mintdkat.

A laboratériumok kis szdma miatt a statisztikai szamitds elvégzése a FAME-eredményeket is tartalmazé teljes adat-
készleten (1-2. dbra) és a TG-analizis sordn kapott adatokon is megtortént.

Kiugré értékek kimutatdsa:

— A minta: a Dixon-, a Cochran- és a Grubbs-teszt 1 és 5 %-os szinten egy kiugré laboratériumra mutatott ra.
- B. minta: a Grubbs-teszt 5 %-os szinten egy kiugr laboratériumra mutatott ré.

—  C. minta: a Dixon- és a Grubbs-teszt 1 és 5 %-os szinten egy kiugré laboratériumra mutatott rd.

- D. minta: a Dixon- és a Grubbs-teszt 1 és 5 %-os szinten egy kiugré laboratériumra mutatott ra.

A kiugré laboratériumot kizdrtdk a szdmitdsbol.

Erdemes megjegyezni, hogy a FAME-médszerrel kapott eredményeket sosem tekintették kiugrénak az alkalmazott
vizsgalatokndl.

Pontossdgi paraméterek

A 1. és 2. tdbldzat szdmol be az 9sszes laboratérium eredményeirdl és az elfogadhaté szdm (8) laborra kiszdmi-
tott pontossagi paraméterekrdl, de sajnos az eredmények nem ugyanazon analitikai médszerbdl szdrmaznak.

A 3. és 4. tablazat szamol be a csak a TG-modszerbdl szarmazd eredményekrél és a vonatkozé pontossagi para-
méterekrdl. E paraméterek elfogaddsa a laboratériumok alacsony szdmdanak (6) elfogaddsatdl fugg.

A 2. és 3. dbra a fent leirt két adatsor 4 mintdjdra kiszamitott Sr és SR trendjét mutatja be.

Az 5. téblazat szdmol be az Sr és SR értékekrdl a vonatkozd osszevont értékkel és az dltaldnos r és R paraméte-
rekkel egyiitt.

Végiil sor keriilt a kritikus eltérés kiszdmitdsara 95 %-os valoszintségi szint mellett.
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1. tdbldzat

A TG + FAME* médszerek statisztikai eredményei

A minta R R Kézé Fennmaradé laboratériumok szdma a
’ ! 2 P kiugré adatok eltdvolitdsa utdn 8
RENNES FR1 11,0 11,1 11,1 Kiugrék szama 1
RIKILT NL 11,2 11,2 11,2 Kiugrék DK
ZPLA DE* 11,6 11,8 11,7 Kézépérték 11,3
ADAS GB 11,4 11,2 11,3 Valos érték 11,0
CNEVA FR2 11,4 11,4 11,4 IsmételhetSségi szords (Sr) 0,09
LODI IT 11,1 11,3 11,2 IsmételhetSségi relativ szords (RSDr %) 0,80
EELA FI 11,3 11,2 11,3 Ismételhet6ség r (95 %) 0,26
ISPRA UE* 11,0 11,0 11,0 Relativ ismételhetdség r % 2,24
D.V.EA. DK 13,3 11,8 12,6 Reprodukdlhat6sdgi szords (SR) 0,23
Reprodukdlhat6sdgi relativ szords 2,04
(RSDR %)
Reprodukalhatésdg R (95 %) 0,84
Relativ reprodukalhat6sdg R % 5,71
B. minta R R Kozé Fennmaradé laboratériumok szdma a
) ! 2 P kiugré adatok eltdvolitdsa utdn 8
RENNES FR1 12,7 12,8 12,8 Kiugrék szama 1
RIKILT NL 13,5 13,3 13,4 Kiugrék DK
ZPLA DE* 14,0 13,8 13,9 Kozépérték 13,4
ADAS GB 13,4 13,5 13,5 Valds érték 13,5
CNEVA FR2 13,3 13,4 13,4 IsmételhetSségi szords (Sr) 0,14
LODI IT 13,9 13,5 13,7 IsmételhetSségi relativ szords (RSDr %) 1,04
EELA FI 13,4 13,2 13,3 IsmételhetSség r (95 %) 0,40
ISPRA UE* 13,2 13,3 13,3 Relativ ismételhetdség r % 2,91
D.V.EA. DK 14,1 14,8 14,5 Reprodukdlhatésagi szords (SR) 0,35
Reprodukdlhat6sdgi relativ szords 2,61
(RSDR %)
Reprodukalhatdsdg R (95 %) 0,99
Relativ reprodukdlhat6sdg R % 7,31
2. tdbldzat
A TG + FAME* médszerek statisztikai eredményei
C. minta R R Kozé Fennmaradé laboratériumok szdma a
’ ! 2 P kiugré adatok eltdvolitdsa utdn 8
RENNES FR1 8,9 9,2 9,1 Kiugrok szdma 1
RIKILT NL 9,2 9,3 9,3 Kiugrék DK
ZPLA DE* 9,2 9,4 9,3 Kézépérték 9,3
ADAS GB 9,5 9,3 9,4 Val6s érték 9,3
CNEVA FR2 9,4 9,4 9,4 IsmételhetGségi szords (Sr) 0,14
LODI IT 9,2 9,5 9,4 IsmételhetSségi relativ szords (RSDr %) 1,50
EELA FI 9,4 9,6 9,5 IsmételhetSség r (95 %) 0,40
ISPRA UE* 9,4 9,3 9,4 Relativ ismételhetdség r % 4,20
D.V.EA. DK 10,7 10,9 10,8 Reprodukdlhatésdgi szords (SR) 0,17
Reprodukalhatésagi relativ szords 1,82
(RSDR %)
Reprodukélhat6sdg R (95 %) 0,47
Relativ reprodukalhat6sdg R % 5,10
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D. minta R, R, Kozép Ec':nnr{laradé laborat()}ri}lmok/sza’ma a 8
iugré adatok eltdvolitdsa utdn
RENNES R1 1,6 1,6 1,6 Kiugrék szdma 1
RIKILT NL 2,1 2,1 2,1 Kiugrok DK
ZPLA DE* 2,3 2,3 2,3 Kozépérték 2,1
ADAS GB 2,1 2,2 2,2 Valos érték 2,1
CNEVA FR2 2,1 2,1 2,1 IsmételhetSségi szords (Sr) 0,08
LODI 1T 2,2 1,9 2,1 IsmételhetSségi relativ szords (RSDr %) 3,81
EELA FI 2,3 2,3 2,3 IsmételhetSség r (95 %) 0,22
ISPRA UE* 2,3 2,3 2,3 Relativ ismételhet8ség r % 10,67
D.V.FA. DK 3,4 2,9 3,2 Reprodukdlhatdsdgi szords (SR) 0,24
Reprodukdlhatdsagi relativ szords 11,43
(RSDR %)
Reprodukalhatésdg R (95 %) 0,67
Relativ reprodukdlhatésdg R % 32,00
3. tdbldzat
A TG + FAME* médszerek statisztikai eredményei
— N | e | e |
RENNES FR1 11,0 11,1 11,1 Kiugrék szdma 1
RIKILT NL 11,2 11,2 11,2 Kiugrok DK
ADAS GB 11,4 11,2 11,3 Kozépérték 11,2
CNEVA FR2 11,4 11,4 11,4 Valés érték 11,0
LODI IT 11,1 11,3 11,2 IsmételhetGségi szords (Sr) 0,09
EELA FI 11,3 11,2 11,3 IsmételhetSségi relativ szords (RSDr %) 0,80
D.V.FA. DK 13,3 11,8 12,6 IsmételhetGség r (95 %) 0,25
Relativ ismételhetGség r % 2,24
Reprodukdlhatdsdgi szords (SR) 0,13
Reprodukalhatésdgi relativ szords 1,16
(RSDR %)
Reprodukalhatdsig R (95 %) 0,36
Relativ reprodukdlhatésdg R % 3,25
B. minta R, R, Kozép E:nm{]arad() labo,rat(),ri}lmok,széma a
iugré adatok eltdvolitdsa utdn 6
RENNES FR1 12,7 12,8 12,8 Kiugrok szdma 1
RIKILT NL 13,5 13,3 13,4 Kiugrok DK
ADAS GB 13,4 13,5 13,5 Kozépérték 13,3
CNEVA FR2 133 13,4 13,4 Valos érték 13,5
LODI IT 13,9 13,5 13,7 IsmételhetGségi szords (Sr) 0,15
EELA FI 13,4 13,2 13,3 IsmételhetSségi relativ szords (RSDr %) 1,13
D.V.FA. DK 14,1 14,8 14,5 IsmételhetSség r (95 %) 0,42
Relativ ismételhet8ség r % 3,16
Reprodukdlhatésagi szords (SR) 0,33
Reprodukdlhatésagi relativ szérds 2,48
(RSDR %)
Reprodukélhatdsdg R (95 %) 0,93
Relativ reprodukdlhatésig R % 6,94
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4. tdbldzat

A TG modszer statisztikai eredményei

C. minta R, R, Kozép g.nm{larad() labo[raté[ri}lmok’széma a
ugré adatok eltdvolitdsa utdn 6
RENNES FR1 8,9 9,2 9,1 Kiugrok szdma 1
RIKILT NL 9,2 9,3 9,3 Kiugrok DK
ADAS GB 9,5 9,3 9,4 Kozépérték 9,3
CNEVA FR2 9,4 9,4 9,4 Valos érték 9,3
LODI IT 9,2 9,5 9,4 IsmételhetGségi szords (Sr) 0,15
EELA FI 9,4 9,6 9,5 IsmételhetGségi relativ szords (RSDr %) | 1,61
D.V.EA. DK 10,7 10,9 10,8 IsmételhetSség r (95 %) 0,42
Relativ ismételhetdség r % 4,51
Reprodukélhatésdgi szords (SR) 0,19
Reprodukdlhatésdgi relativ szords 2,04
(RSDR %)
Reprodukdlhat6sdg R (95 %) 0,53
Relativ reprodukalhatésdg R % 5,71
D. minta R, R, Kozép llz.ennn,laradé labo/raté/ri}lmok,széma a
iugré adatok eltdvolitdsa utdn 6
RENNES FR1 1,6 1,6 1,6 Kiugrok szdma 1
RIKILT NL 2,1 2,1 2,1 Kiugrék DK
Kozépérték 2,1
ADAS GB 2,1 2,2 2,2 Valos érték 2,1
CNEVA FR2 2,1 2,1 2,1 Ismételhet6ségi szords (Sr) 0,09
LODI IT 2,2 1,9 2,1 IsmételhetGségi relativ szords (RSDr %) | 4,29
EELA FI 2,3 2,3 2,3 IsmételhetGség r (95 %) 0,26
D.VF.A. DK 3,4 2,9 3,2 Relativ ismételhetdség r % 12,01
Reprodukdlhatésagi szords (SR) 0,25
Reprodukalhatésagi relativ szords 11,90
(RSDR %)
Reprodukdlhatésag R (95 %) 0,69
Relativ reprodukélhat6sdg R % 33,32
5. tdbldzat
Ismételhetdség és reprodukilhatésig (FAME-val)
ook | Kok | ke | R
A. minta 8 1 0,09 0,23
B. minta 8 1 0,14 0,35
C. minta 8 1 0,14 0,17
D. minta 8 1 0,08 0,24
Osszevont érték 0,116 0,256
R R
Osszevont érték x 2,8 0,324 0,716

CrD95 = 0,40

A tri6nantoat kijelentett minimalis tisztasaga = 95 %

A vajzsirban taldlhat trionantoat kijelentett minimalis hatdrértéke = 11 kgt

Figyelembe véve a kritikus eltérést 95 %-os valdszintségi szint esetén, a két eredmény szdmtani kozepe nem lehet kevesebb mint:

95 %-o0s tisztasdgui trionantodt hozzdkeverése esetén 10,05 kg/t
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Ismételhetdség és reprodukilhat6sig (FAME nélkiil)

T
A. minta 6 1 0,09 0,13

B. minta 6 1 0,15 0,33

C. minta 6 1 0,15 0,19

D. minta 6 1 0,09 0,25
Osszevont érték 0,124 0,237

r R

Osszevont érték x 2,8 0,347 0,663

CrD95 = 0,36

A triénantodt kijelentett minimalis tisztasga = 95 %

A vajzsirban taldlhat6 trionantodt kijelentett minimalis hatdrértéke = 11 kg/t

Figyelembe véve a kritikus eltérést 95 %-os val6szintiségi szint esetén, a két eredmény szdmtani kozepe nem lehet kevesebb mint:
95 %-o0s tisztasdgl trionantodt hozzdkeverése esetén 10,09 kg/t.

14,0
13,5

13,0

12,5

kglt
12,0

11,5

11,0

10,5

10,0

16,0
15,5
15,0

14,5
kag/t

14,0 -

13,5

13,0

12,5
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1. dbra (")

Kisérleti eredmények: A. minta

() = FAME-mddszer.

«Kiugro
= kiugro
n
*
_____________________ ST S
n » [ | - |
FR1 NL DE() GB FR2 IT Fl UE() DK
laborok
Kisérleti eredmények: B. minta
= Kiugro
* Kkiugro
M .
....... :.............’......!.............:......é......,
[ J
*
FRT NL DE() GB FR2 IT Fl UE(*) DK

laborok
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kalt

S(r,R)

Kisérleti eredmények: C. minta

= Kiugro

* kiugro

* R,
n R2

- -kdzép

n —valos

FR1 NL DE() GB FR2 IT FI UE(*) DK
laborok

Kisérleti eredmények: D. minta

4,0
3,5
3,0
2,5
2,0
1,5
1,0

0,5

* Kiugré

m Kiugré

on
*

- --kbzép
[ ——valos

0,0

0,4

0,3 |

0,2

0,1

FRA1 NL DE(*) GB FR2 IT Fl UE‘(*) DK
laborok

2. dbra

Ismételhetdségi és reprodukalhatésigi szords kiilonbozd szinteken (TG+FAME)

eSr
" =SR
°

2 4 6 8 10 12 14
Kozépértekek (kg/t)
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0,35

0,3

0,25
S(r,R) 0,21
0,15

0,11

0,05 |

mV

3. dbra

Ismételhet§ségi és reprodukalhatésigi szords kiilonbozd szinteken (TG)

u
D
| ]
c o Sr
‘e . SR
A
[ ] [ )
D A
2 4 6 8 10 12 14
Kozépértkek (kg/t)
4. dbra
Példa ,,on-column” injektor haszndlata esetén
| \‘ “ 1
|
|
| \‘ - \‘ ‘ \
I I I | |
R
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‘ ‘ ‘ | ‘ | ‘ ‘ |
| ]! ‘ ‘ \“
) “W‘ | H\ ‘ f‘
Kapronsav Onantsav || | | ||| ( 1‘ \‘
triglicerid triglicerid H | H ‘“‘ \
| \
b ‘ [ H
| | 1 ‘H‘l\“\\‘\““”“\
\ | . \“\HW H
3 4 5 6 7 8 9 10 min
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VI. MELLEKLET

(5. cikk)

VANILLINTARTALOM MEGHATAROZASA NAGYTELJESITMENY(f FOLYADEKKROMATOGRAFIAVAL

3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

VAJKONCENTRATUMBAN, VAJBAN VAGY TEJSZINBEN

TARGY ES ALKALMAZASI TERULET

Ez a médszer a vajkoncentrdtum, a vaj és a tejszin vanillintartalmdnak mennyiségi meghatarozdsara alkalmas elji-
rast ismerteti.

A MODSZER ELVE

Ismert mennyiségdi minta kivondsa izopropanol, etil-alkohol, valamint acetonitril 1:1:2 ardnyt keverékével. A zsir
nagy részének kicsapdsa — 15 °C és — 20 °C kozotti hémérsékletre torténd hiitéssel és azt kovetd centrifugaldssal.

Vizzel val higitds utdn a vanillintartalmat nagyteljesitményd folyadékkromatografids modszerrel lehet meghata-
rozni (HPLC).

ESZKOZOK

A szokasos laboratériumi berendezés, valamint kiilondsen a kovetkezsk:
Fagyaszt6, amely — 15 °C és — 20 °C hémérséklet kozotti tartomdnyban tizemel
Eldobhato, 2 ml drtartalmt fecskendék

Membranos mikrosziirék 0,45 pm poérusmérettel, amelyek ellenalléak az 5 % extrahdl6 oldatot tartalmazé folya-
dékkal szemben (4.4.)

Folyadékkromatografids rendszer, amely egy szivatty(ibdl (1,0 ml/min 4tfolydsi teljesitmény), egy injektorbol (20 pl
automatikus vagy kézi befecskendezés), egy UV-detektorbdl (306 nm-en tizemeld, 0,01 A a teljes skdldn), egy regiszt-
rdl6 késziilékbdl vagy integratorbdl, valamint egy 25 °C-on tizemel oszloptermosztatbdl 4ll

Analitikai oszlop (250 mm x 4,6 mm ID) LiChrospher RP 18 (Merck, 5 pm) vagy azzal egyenértéki anyaggal toltve

Véd6oszlop (kb. 20 mm x 3 mm ID) LiChrospher RP 18 (5-10 pm) hordozéval vagy azzal egyenértéki anyaggal
szdrazon toltve

2 000-es percenkénti fordulatszémon mtikodd centrifuga.

VEGYSZEREK

Az 0sszes felhasznalt vegyszernek elismert analitikai minGségtinek kell lennie.

Izopropanol

Etil-alkohol 96 % (térfogatszazalék)

Acetonitril

Extrahdl6 oldat

Keverjitk 6ssze az izopropanolt (4.1.), etil-alkoholt (4.2.) és acetonitrilt (4.3.) 1:1:2 (v[v) térfogat ardnyban.

Vanillin (4-hidroxi-3-metoxi-benzaldehid) > 98 %

. Vanillin torzsoldat (= 500 pg/ml)

Mérjiink ki egy 100 ml-es mérSlombikba 0,1 mg-os pontossiggal 50 mg (CM mg) vanillint (4.5.), adjunk hozzd
25 ml extrahdl6 oldatot (4.4.), és toltsiik fel vizzel.
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4.5.2. Vanillinstandard-oldat (= 10 pg/ml)
Pipettdzzunk 5 ml vanillin torzsoldatot (4.5.1.) egy 250 ml drtartalmt mérélombikba, és toltsiik fel vizzel.
4.5.3. Metil-alkohol, HPLC-mindség
4.5.4. Vizmentes ecetsav (jégecet)
4.5.5. Viz, HPLC-mindség
4.5.6. HPLC-mozgdfizis

Keverjiink el egy 1 000 ml-es mérélombikban 300 ml metil-alkoholt (4.5.3.) és 20 ml ecetsavat (4.5.4.) koriilbeliil
500 ml vizzel (4.5.5.) és toltsiik fel vizzel (4.5.5.). Szrjiik dt a 0,45 pm pérusatmérdji sztirén (3.3.).

5. ELJARAS
5.1. A minta el6készitése
5.1.1. Vaj

Addig melegitsitk a mintdt, amig olvadni kezd. A 30 °C hémérséklet feletti helyi tilmelegedéseket el kell keriilni. A
vaj semmiképp nem valhat szét két fazisra. Amikor a minta mar kellGen laggyd valt, rdzdssal homogenizaljuk. A vajat
15 masodpercen at keverjiik, miel6tt mintdt vennénk belSle. Mérjiink le egy 100 ml-es mérélombikba 1 milligram-
mos pontossaggal koriilbeliil 5 g (SM g) vajat.

5.1.2. Vajkoncentrdtum

Kozvetleniil mintavétel el6tt helyezziik a vajkoncentratumot tartalmazé edényt 40 és 50 °C kozotti hémérsékleten
egy szdritoszekrénybe, amig teljesen meg nem olvad. A mintédt ezutdn keveréssel, razogatdssal keverjiik el, keriilve a
tal heves rdzds okozta légbuborékok képzddését. Mérjiink ki egy 100 ml-es mérélombikba 1 milligrammos pon-
tossaggal kortilbeliil 4 g (SM g) vajkoncentrdtomot.

5.1.3. Tejszin

Vizfiird6ben vagy inkubdtorban melegitsiik a mintdt 35-40 °C hémérsékletre. Keveréssel vagy — sziikség esetén —
rdzogatdssal, egyenletesen oszlassuk el a zsirt. Hitsiik le gyorsan a mintdt 20 * 2 °C hémérsékletre. A mintdnak
homogénnek kell kinéznie; ellenkezd esetben az eljdrast ismételjitk meg. Mérjiink le egy 100 ml-es mérlombikba 1
milligrammos pontossaggal koriilbeliil 10 g (SM g) tejszint.

5.2. A vizsgilati oldat elkészitése.

Adjunk hozzd a vizsgalati mintdhoz (5.1.1., 5.1.2. vagy 5.1.3.), 75 ml extrahdl6 oldatot (4.4.) erésen kavarjuk vagy
razzuk fel koriilbeliil 15 percig és toltsiik fel az extrahdlé oldattal (4.4.). Ebbél az extraktumbdl vigyiink 4t koriilbe-
lil 10 ml mennyiséget egy dugéval elldtott kémcsGbe. Tegyiik a kémesovet fagyasztoba (3.1.), és hagyjuk ott allni
koriilbeliil 30 percen é4t. Centrifugdljuk a hideg extraktumot 5 percig megkozelitSleg percenkénti 2 000-es fordu-
latszdmon és azonnal dekantdljuk. A dekantélt oldatot hagyjuk szobahSmérsékletivé vélni. Pipettdzzunk 5 ml dekan-
talt oldatot egy 100 ml Girtartalmd mérlombikba, és toltsiik fel vizzel. Egy aliquot részt sztrjiink le a membranos
mikrosztirén (3.3.) fecskend§ (3.2.) hasznélatdval. A szirlet most mér készen 4ll a HPLC-s vizsgalatra.

5.3.  Kalibralds

Pipettdzzunk 5 ml vanillinstandard-oldatot (4.5.2.) egy 100 ml drtartalmd mérélombikba. Adjunk hozzd 5 ml ext-
rahdl6 oldatot (4.4.), és toltsiik fel a jelig vizzel. Ez az oldat 0,5 pg/ml vanillint tartalmaz.

5.4. HPLC-meghatirozds (futtatds)

Hagyjuk a kromatografids rendszert koriilbeliil 30 percig stabilizdlodni. Injektaljuk a standard oldatot (5.3.). Addig
ismételjiik ezt a miveletet, mig két egymdst kovet§ befecskendezés utdn a cstcs alatti teriiletek, illetve a csticsok
magassdga kozotti killonbség kisebb nem lesz mint 2 %. A meghatérozott feltételek mellett a vanillin retencids ideje
koriilbeliil 9 perc. A standard oldatot (5.3.) 20 pl befecskendezésével kettSs probaban elemezziik. Injektaljunk 20 pl
vizsgdlati oldatot (5.2.). Hatdrozzuk meg a kapott vanillincsiics magassagat vagy a gorbe alatti teriiletet. A vizsgélati
minta (5.2.) tiz befecskendezését kovetden ismételjitk meg a standard oldat kettds befecskendezését (5.3.).
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7.1.

7.2.

8.1.

8.2.

8.2.1.

8.2.2.

AZ EREDMENYEK KISZAMITASA

Szamitsuk ki az egyes vizsgalati oldattételeket kozrefogd kettSs standardhoz tartozé vanillinesticsok cstcsteriileté-
nek dtlagos nagysdgat (vagy magassagat) (AC) (0sszesen négy teriilet, illetve magassag).

Szamitsuk ki a teriileti tényezdt (R):
R=AC/CM
ahol CM a vanillin tomege milligrammban (4.5.1.).

A vizsgdlati mintdban taldlhaté vanillintartalom (mg/kg) (C) a kovetkezd Gsszefiiggés alapjan szdmithaté ki:

C=[(ASx20%0,96) [ (SM*R)|

ahol:
AS = avizsgélati minta vanillincsticsanak cstcsteriilete vagy magassaga
SM = avizsgdlati minta tomege grammban (5.1.1., 5.1.2. vagy 5.1.3.).

Megjegyzés:  Ha tejszint elemziink vanillintartalom meghatdrozdsa céljabdl, a jelol6anyag koncentracidjat az egy kilo-
gramm tejzsirra esd jelolGanyag milligrammijdban kell kifejezni. Ezt tigy tehetjitk meg, hogy a C-értéket
megszorozzuk 100/f-el. Az f a tejszin zsirtartalma szdzalékban megadva (m/m).

20 = astandard oldat, valamint a vizsgdlati minta higitdsat figyelembe vevé korrekcids tényezs
0,96 = avizsgdlati minta elsé higitdsiban taldlhaté zsirtartalomra meghatdrozott korrekcids tényezd

Megjegyzés: A cstcsteriilet helyett a csiicsok magassagat is haszndlhatjuk (ldsd a 8.3. pontot).

A MODSZER PONTOSSAGA
Ismételhetdség (r)

A lehet6 legrovidebb idGeltéréssel, ugyanazon laboratériumi személy altal, azonos eszkozokkel, azonos vizsgdlati
anyagon elvégzett két meghatdrozds eredményének kiilonbsége ne haladja meg a 16 mg/kg-ot.

Reprodukdlhatésig (R)

Kiilonboz§ laboratériumokban 1évd személyzet dltal, killonbozd eszkozokkel, azonos vizsgalati anyagon elvégzett
két meghatdrozds eredményének kiilonbsége ne haladja meg a 27 mg/kg-ot.

TURESHATAROK
A megjelolt termékbdl a homogenités ellendrzése érdekében hirom mintét kell venni.
A jelol8anyagot vagy vanilidbol vagy szintetikus vanillinbdl nyerjiik

A 4-hidroxi-3-metoxibenzaldehid hozzdkeverési ardnya 250 g a vajkoncentrdtum vagy a vaj tonndjdra. Amenny-
iben a tejszinnél alkalmazzuk a megjelolést, a hozzdkeverési ardny 250 g a tejzsir tonndjara szdmolva

A termék elemzésébdl kapott harom minta eredménye szolgél a jelolGanyag-hozzdkeverés ardnydnak és homogeni-
tasdnak ellendrzésére, és ezek koziil az eredmények koziil a legalacsonyabbat a kovetkezd hatdrértékekkel kell
egybevetni:

- 220,8 mg/kg (a legkisebb hozzdkeverési ariny 95 %-a),

- 158,3 mgfkg (a legkisebb hozzdkeverési ariny 70 %-a).

poldciéval egyiitt haszndljuk.
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8.3.

9.1.

9.2.

9.3.

9.4.

Kizdrélag vaniliaradbdl vagy annak teljes értékd kivonatdbdl el@allitott jelolGanyag:

. A 4-hidroxi-3-metoxibenzaldehid hozzédkeverési ardnya 100 g a vajkoncentrdtum vagy a vaj tonndjra. Amenny-

iben a tejszinnél alkalmazzuk a megjelolést, a hozzdkeverési ardny 100 g a tejzsir tonndjdra szdmolva

. A termék elemzésébdl kapott hdrom minta eredménye szolgél a jeloldanyag-hozzakeverés ardnydnak és homogeni-

tasanak ellendrzésére, és ezek koziil az eredmények koziil a legalacsonyabbat a kovetkezd hatdrértékekkel kell
egybevetni:

- 78,3 mgfkg (a legkisebb hozzdkeverési ardny 95 %-a),

- 53,3 mgfkg (a legkisebb hozzdkeverési ardny 70 %-a).

sz

cioval egyiitt haszndljuk.

MEGJEGYZES

A hozzdadott vanillin visszanyerési ardnya 250 mg/kg vajolajndl 97,0 és 103,8 kozott ingadozik. A kapott 4tlagos
vanillintartalom 99,9 % volt 2,7 % sz6rds mellett.

A vizsgélati mintdban taldlhat6 5 %-os extrahal6 oldat jelenléte dltal okozott csticskiszélesedés ellensilyozasa érde-
kében a standard oldat 5 %-os extrahdl6 oldatot tartalmaz. Ezéltal lehet6vé vdlik a mennyiségi meghatdrozds a cstics-
magassdg alapjan is.

Az elemzés origdn dthaladé linedris kalibraciés gorbén alapszik.

A standard oldat megfelel§ higitdsainak alkalmazdsaval (4.5.2.) a linearitdst az elemzés elsG alkalommal torténd elvég-
zésekor ellendrizni kell, a késébbiekben rendszeres id6kozonként, valamint a HPLC-eszkdzben tortént valtoztatas,
illetve annak javitdsa utdn. A vanillint a pasztorizdlatlan tejszinben vagy abbdl késziilt termékekben 1évS enzimek
lebonthatjak vanillinsavvd, divanillinnd és mds vegyiiletekké.
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3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

VIL. MELLEKLET
(5. cikk)
BETA-APO-8-KAROTINSAV ETIL-ESZTERENEK MEGHATAROZASA VAJKONCENTRATUMBAN ES
VAJBAN SPEKTROMETERREL
TARGY ES ALKALMAZASI TERULET

A mddszer a béta-apo-8-karotinsav etil-észterének (apo-karotén-észter) vajkoncentratumban és vajban valé mennyi-
ségi meghatdrozdsara alkalmas eljardst ismerteti. Az apo-karotén-észter mindazon anyagok Gsszessége, amelyek a
modszerben meghatdrozott feltételek mellett készitett minta kivonatdban jelen vannak, és a fényt 440 nm-en
elnyelik.

A MODSZER ELVE

A vajzsirt petroléterben feloldjuk, és megmérjiik a fényelnyelését 440 nm-es hullimhosszon. Az apo-karotén-észter-
tartalom meghatdrozdsa egy kiilsé standarddal valé egybevetés atjan torténik.

ESZKOZOK
Pipették — beosztdssal elldtott, 0,25, 0,50, 0,75 és 1,0 ml dirtartalommal

Spektrofotométer — 440 nm (és 447-449 nm) hullimhosszon val6 mérésre alkalmas és 1 cm hossza fényttal ren-
delkezd kiivettdkkal felszerelve

20 ml és 100 ml drtartalmi mérélombikok
Analitikai mérleg, 0,1 mg-os érzékenységti, 1 mg-os pontossigi mérésre képes, 0,1 mg-os leolvashatdsdggal
Kemence, 45 °C £ 1 °C

Gyorssz{ir6 hamumentes sztirGpapirok

VEGYSZEREK
Az Osszes vegyszernek elismerten analitikai tisztasagtinak kell lennie.
Apo-karotén-észter szuszpenzié (megkozelitSleg 20 %-o0s)

. A szuszpenzi6 tartalmét a kovetkezSképpen éllapitjuk meg:

Melegitsiik fel a szuszpenziét 45 °C és 50 °C kozé, és homogenizdljuk a felnyitatlan, eredeti tdroléedényben. Mér-
jink ki megkozelitleg 400 mg-ot egy mérélombikba (100 ml), oldjuk fel 20 ml kloroformban (4.4.), és toltsiik fel
jelig ciklohexdnnal (4.5.). Ebbdl az oldatbdl 5 ml-t ciklohexdnnal higitsunk fel 100 ml-re (A. oldat). Az A. oldatbdl
5 ml-t ciklohexdnnal higitsunk fel 100 ml-re. Mérjitk meg az elnyelését 447449 nm hullimhosszon (a maximumot
ciklohexdnnal mint vakprébaval szemben mérjitk ki 1 cm hossza fényuttal rendelkezd tivegkiivettdkat haszndlva).

Apo-karotén-észter-tartalom P (%) = (Abs .. x 40 000) [ (M
(100 | 5) x (100 | M,

x 2 550) vagy: (Abs,,.. | 2 550) x (100 | 5) x

susp

susp)

Abs,.. = amérdoldat elnyelési maximuma

Mgup = aszuszpenzib tomege (g)

2550 = elnyelési referenciaérték (1 %, 1 cm)

P = A szuszpenzio tisztasdga (tartalma) P (%)

Megjegyzés: Az apo-karotén-észter levegdre, hdre és fényre egyardnt érzékeny. A felnyitatlan, eredeti tarol6 edény-
ben (amelyet nitrogén atmoszférdban zdrnak le), htivos helyen koriilbeliil 12 hénapig tarolhato. A fel-
nyitds utdn azonban az edény tartalmdt rovid id6n beliil el kell haszndlni.



2008.3.29.

Az Eurdpai Uni6 Hivatalos Lapja

L 88/41

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

5.1.

5.1.1.

5.2.

5.3.

6.1.

. Apo-karotén-észter-standardoldat, megkozelitSleg 0,2 mg/ml toménységben

Mérjink ki 1 mg pontossdggal koriilbeliil 0,100 grammot az apo-karotén-észter-szuszpenziobdl (4.1.1.) (W), oldjuk
fel petroléterben (4.2.), majd az egész mennyiséget vigyiik at egy 100 ml dirtartalmt mérlombikba és petroléterrel
toltsiik fel a jelig.

Ez az oldat (W x P)[10 mg/ml apo-karotén-észtert tartalmaz.

Megjegyzés: Az oldatot sotét és hiivos helyen kell tarolni. A fel nem haszndlt oldatot egy hénap elteltével ki kell
onteni.

Petroléter (40-60 °C).

Kristdlyvizet nem tartalmazd szemcsés ndtrium-szulfat, amelyet el6zetesen két 6ran keresztiil 102 °C-on szdritottak
Kloroform

Ciklohexdn

ELJARAS

A minta elGkészitése

Vajkoncentratum

A mintdt kemencében megkozelitSleg 45 °C-os hémérsékleten olvasszuk meg.

. Vaj

A mintdt szdritészekrényben megkozelit6leg 45 °C-os h6mérsékleten olvasszuk meg, majd egy reprezentativ adagot
sztirjiink le bel6le egy kortilbeluil 10 gramm, kristalyvizmentes nétrium-szulfatot (4.3.) tartalmazo szlirén, erds ter-
mészetes és mesterséges fénytdl védett kornyezetben, és tovabbra is megtartva a 45 °C-os hdmérsékletet. Gytjtsiink
ossze elegend§ mennyiségd vajzsirt.

Meghatérozis

Mérjiink ki 1 mg pontossdggal koriilbeliil 1 gramm vajkoncentrdtumot (vagy kivont vajzsirt (5.1.2.), (M). Az egész
mennyiséget vigyiik 4t egy 20 ml (V) drtartalmi mér6lombikba, és petroléterrel (4.2.) toltsiik fel a jelig, majd alapo-
san keverjiik el.

Egy aliquot részt tegyiink bele egy 1 cm-es kiivettdba, és mérjiik meg az elnyelését 440 nm hulldmhosszon petro-
léterrel, mint vakprobaval szemben. Az apo-karotén-észter koncentracidjit az oldatban a kapott kalibracids gorbé-
vel osszevetve kapjuk meg (C p/ml).

Kalibralas

Pipettdzzunk 0, 0,25, 0,5, 0,75, valamint 1,0 ml apo-karotén-észter-standardoldatot (4.1.2.) 6t darab, 100 ml drtar-
talmt mérélombikba. Toltsiik fel teljes térfogatra petroléterrel (4.2.), és keverjiik el.

pontosan szdmoljuk ki (4.1.2.) (W x P)[10 mg/ml. Mérjitk meg a fényelnyelést 440 nm-en a petroléterrel, mint vakp-
rébdval szemben (4.2.).

Az elnyelési értékeket dbrdzoljuk az y tengelyen, mig az apo-karotén-észter-koncentraciok az x tengelyen legyenek
feltiintetve. Szamitsuk ki a kalibracios gorbe egyenletét.

AZ EREDMENYEK KISZAMITASA
Az apo-karotén-észter-tartalom mg/kg termékre megadva a kovetkez6képpen szamithat6 ki:
Vajkoncentritum: (C x V)M

Vaj: 0,82 (C x V)M
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7.1.

7.1.1.

7.2.

7.2.1.

7.3.

7.4.

8.1.

8.2.

8.2.1.

8.2.2.

Az Eurdpai Uni6 Hivatalos Lapja
ahol:
C = a kalibracids gorbérdl leolvasott apo-karotén-észter-tartalom pg/ml-ben (5.3.)
V= avizsgilati oldat mennyisége milliliterben (5.2.)
M = avizsgilati minta tomege grammban (5.2.)
0,82 = korrekci6s tényezs a vaj vajzsirtartalmdra.

A MODSZER PONTOSSAGA
Ismételhetdség
Vajelemzés

A lehet6 legrovidebb iddeltéréssel, ugyanazon laboratériumi személy altal, azonos eszkozokkel, azonos vizsgalati
anyagon elvégzett két meghatdrozds eredményének kiilonbsége ne haladja meg az 1,4 mg/kg-ot.

. Vajkoncentrdtum-elemzés

A lehet6 legrovidebb idGeltéréssel, ugyanazon laboratériumi személy altal, azonos eszkozokkel, azonos vizsgalati
anyagon elvégzett két meghatdrozds eredményének kiilonbsége ne haladja meg az 1,6 mg/kg-ot.

Reprodukdlhatdsig
Vajelemzés

Kiilonb6z8 laboratoriumokban 1év8 személyzet altal, killonboz8 eszkozokkel, azonos vizsgalati anyagon elvégzett
két meghatdrozds eredményének kiilonbsége ne haladja meg a 4,7 mg/kg-ot.

Vajkoncentritum-elemzés

Kiilonb6z8 laboratériumokban 1év8 személyzet altal, kiilonbozd eszkozokkel, azonos vizsgélati anyagon elvégzett
két meghatdrozds eredményének kiilonbsége ne haladja meg az 5,3 mg/kg-ot.

A pontossagi adatok forrdsa

A pontossagi adatokat egy 1995-ben elvégzett kisérlet szolgaltatta, amelyben 11 laborat6rium vett részt, és tizenkét,
jelolGanyagot tartalmazé mintdt (hat kettds vakprobét) haszndltak vaj vonatkozdséban, illetve 12 jeloldanyagot tar-
talmaz6 mintdt (hat kettds vakprobat) vajkoncentritum vonatkozasdban.

TURESHATAROK

A jelolGanyagot tartalmazé termékbdl harom mintat kell venni annak ellendrzésére, hogy a termék megjelolése helye-
sen tortént-e.

Vaj
A vaj esetében a hozzdkeverési ardny, a hittérelnyelést is figyelembe véve, 22 mg/kg

A termék elemzésébdl kapott hdrom minta eredménye szolgdl a jelol6anyag-hozzakeverés ardnyanak és homogeni-
tasanak ellendrzésére, és ezek koziil az eredmények koziil a legalacsonyabbat a kovetkezd hatdrértékekkel kell
egybevetni:

- 17,7 mgfkg (a legkisebb hozzdkeverési arny 95 %-a),
- 12,2 mg/kg (a legkisebb hozzdkeverési ardny 70 %-a).

A legalacsonyabb eredményt ad6é minta jelol6anyag-koncentracidjat a 17,7 mgfkg és 12,2 mg/kg kozotti interpola-
cioval egyttt haszndljuk.
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8.3.  Vajkoncentritum
8.3.1. A vajkoncentritum esetében a hozzdkeverési ardny, a hattérelnyelést is figyelembe véve, 24 mg/kg.

A termék elemzésébdl kapott harom minta eredménye szolgél a jelol8anyag-hozzakeverés ardnydnak és homogeni-
tasdnak ellendrzésére, és ezek koziil az eredmények koziil a legalacsonyabbat a kovetkezd hatdrértékekkel kell
egybevetni:

- 19,2 mgfkg (a legkisebb hozzdkeverési ardny 95 %-a),
- 13,2 mgfkg (a legkisebb hozzdkeverési ariny 70 %-a).

A legalacsonyabb eredményt adé minta jelol6anyag-koncentracidjat a 19,2 mg/kg és 13,2 mg/kg kozotti interpold-
cioval egyiitt haszndljuk.
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VIII. MELLEKLET

(5. cikk)

SZITOSZTERIN VAGY SZTIGMASZTERIN MEGHATAROZASA VAJBAN VAGY VA]KONCENTRATUMBAN

3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

3.8.1.

3.8.2.

3.8.3.

3.8.4.

3.9.

3.10.

KAPILLARIS GAZKROMATOGRAFIAVAL

TARGY ES ALKALMAZASI TERULET

Ez a mddszer a szitoszterin vagy a sztigmaszterin vajkoncentratumbdl és vajbdl valé mennyiségi kimutatdsara
alkalmas eljardst ismerteti. A szitoszterint a f-szitoszterin és 22 dihidro-f-szitoszterin osszegének tekintjiik, a tobbi
szitoszterint jelentéktelennek tételezziik fel.

A MODSZER ELVE

A vajat vagy a vajkoncentrtumot kdlium-hidroxiddal etil-alkohol-oldatban elszappanositjuk, és az el nem szappa-
nosithaté részt dietil-éterrel kivonjuk.

A szterinvegyiiletek trimetil-szilil-éterré alakulnak ét, és kapillaris oszloppal, gdzkromatogréfids tton elemezhetdk
belsd standarddal/betulinnal osszevetve.

ESZKOZOK

150 ml-es szappanosité lombik visszafolyé hiitGvel és csiszoltiiveg-csatlakozdsokkal elldtva

500 ml-es levalaszté tolcsérek

250 ml-es lombikok

Nyomdskiegyenlits tolcsérek 250 ml vagy ahhoz hasonlé trtartalommal a felesleges dietiléter felfogdsara
Zsugoritottiiveg-dugdval ellatott 350 mm x 20 mm méretd iivegoszlop

Vizfiird§ vagy héntarté kopeny

Reakciéfiola, 2 ml-es

Kapilldrissal is haszndlhat6 gdzkromatogréf, a kovetkezd elemekbdl dll6 levalasztd rendszerrel elldtva:
hészabélyoz6 kamra az oszlopokhoz, amely a kivant hémérsékletet + 1 °C pontossdggal tartani képes;
szabalyozhaté hdmérsékletd parologtatd egység;

langionizalé detektor és dtalakit6-erdsits;

regisztralé integrdtor, amely alkalmas az dtalakit6-erdsitGvel (3.8.3.) valé haszndlatra

Teljes egészében BP1-el vagy azzal egyenértékd anyaggal boritott kvarciiveg kapilldris oszlop (vagy barmilyen leg-
alabb ugyanolyan felbontdsa oszlop), egyformdn 0,25 pm vastagon; az oszlop legyen képes a lanoszterin és szi-
toszterin trimetilszilil-szdrmazékainak elvdlasztdsdra. E célra 12 méter hosszd, 0,2 mm belsé dtmérgjd oszlop
alkalmas

Edzett hegyti ttivel rendelkezs 1 pl-es gdzkromatografids mikrofecskendd.

VEGYSZEREK

Az osszes vegyszernek elismerten analitikai tisztasdgunak kell lennie. A felhaszndlt viznek desztillalt viznek vagy
azzal legaldbb egyenértékd tisztasdgu viznek kell lennie.
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4.1. Legaldbb 95 %-os tisztasdgu etil-alkohol

4.2. Kalium-hidroxid 60 %-os oldata: oldjunk fel 600 g (legaldbb 85 %-os tisztasdgu) kdlium-hidroxidot vizben, és viz-
zel toltsiik fel egy literre

4.3. Legaldbb 99 %-os tisztasdga betulin
4.3.1.  Betulin dietil-éterben (4.4.) oldott oldata
4.3.1.1. A szitoszterin meghatdrozasra hasznalt betulinoldat toménysége 1,0 mg/ml

4.3.1.2. A sztigmaszterin meghatdrozdsra haszndlt betulinoldat toménysége 0,4 mg/ml

4.4. Analitikai tisztasdgt dietil-éter (peroxidtdl és egyéb maradvanyoktdl mentes)
4.5. Vizmentes szemcsés natrium-szulfat, amelyet el6zetesen két ordn keresztiil 102 °C-on szdritottak
4.6. Szililez§ reagens, példdul TRI-SIL (beszerezhetd a Pierce Chemical vallalattél, katalogusszdma 49001) vagy ezzel

egyenértékd mds vegyszer. (Fontos tudnivalé: a TRI-SIL gytlékony, toxikus, mard és esetlegesen rakkeltd anyag. A
laboratérium személyzetének ismernie kell a TRI-SIL biztonsdgossigi adatait, és meg kell tennie a sziikséges
6vintézkedéseket.)

4.7. Lanoszterin

4.8. Szitoszterin, ismert tisztasdgu, tisztasdga legaldbb 90 % (P)

1. megjegyzés: A kalibraldshoz alkalmazott standardanyagok tisztasdgdt normalizaldsi modszerrel kell meghatd-
rozni. Feltételezziik, hogy az dsszes, a mintdban jelen 1év§ szterinvegyiilet megjelenik a kromatog-
ramon, tehdt a csticsok teljes teriilete a szterindsszetevéket 100 %-ban képviseli, és a szterinek
ugyanolyan detektorvalaszt valtanak ki. A rendszer linearitdsdt a relevans koncentraciétartoma-
nyokban érvényesiteni kell.

4.8.1.  Szitoszterinstandard-oldat — készitsiink dietil-éterben (4.4.) 0,001 mg/ml pontossdggal, megkozelitéleg 0,5 mg/ml
(W) szitoszterint (4.8.) tartalmaz6 oldatot.

4.9. Sztigmaszterin, ismert tisztasdgu, tisztasdga legaldbb 90 % (P)

4.9.1.  Sztigmaszterinstandard-oldat — készitsiink dietil-éterben (4.4.) 0,001 mg/ml pontossiggal, megkozelitSleg
0,2 mg/ml (W,) sztigmaszterint (4.9.) tartalmazé oldatot.

4.10.  Felbontoképességet ellendrzs keverék. Készitsiink dietil-éterben (4.4.) 0,05 mg/ml lanoszterint (4.7.) és 0,5 mg/ml
szitoszterint (4.8.) tartalmazd oldatot.

5. MODSZER
5.1. Standard oldatok készitése kromatografids céllal.

A belsé standard oldatot (4.3.1.) ugyanakkor kell hozzdadni a megfeleld szterinstandard-oldathoz, mint amikor az
elszappanositott mintdhoz hozzdadjuk (ldsd az 5.2.2. pontot)

5.1.1.  Kromatografids szitoszterinstandard-oldat: vigyiink at két reakciofioldba (3.7.) 1-1 ml szitoszterinstandard-oldatot
(4.8.1.), és a dietil-étert nitrogéndrammal tévolitsuk el. Adjunk hozzd 1 ml belsé mintdt (4.3.1.1.) és a dietil-étert
nitrogéndrammal tdvolitsuk el

5.1.2.  Kromatografids sztigmaszterinstandard-oldat: vigyiink at két reakciofioldba (3.7.) 1-1 ml sztigmaszterinstandard-
oldatot (4.9.1.), és a dietil-étert nitrogéndrammal tavolitsuk el. Adjunk hozza 1 ml belsd standardot (4.3.1.2.), és a
dietil-étert nitrogéndrammal tavolitsuk el

5.2. Nem szappanosithaté osszetevdk elGkészitése
5.2.1. A vajmintdt 35 °C-ot meg nem haladé hémérsékleten olvasszuk meg, majd kavardssal alaposan keverjiik ossze

Egy 150 ml tirtartalmd lombikba (3.1.) mérjiink ki 1 mg pontossdggal megkozelitSleg 1 g vajat (W) vagy vajkon-
centratumot (W,). Adjunk hozzd 50 ml etil-alkoholt (4.1.) és 10 ml kdlium-hidroxid-oldatot (4.2.). Szereljiik fel a
visszafolyé hiitdt, és melegitsiik a lombik tartalmat 30 percig, megkozelitSleg 75 °C-os hdmérsékletre. Valasszuk
le a htitét, és hiitsiik le a lombikot szobah&mérsékletre
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5.2.2.

5.2.3.

5.3.

5.4.

5.4.1.

Adjunk hozzd 1,0 ml bels§ standard oldatot (4.3.1.1.) a lombik tartalmdhoz, ha szitoszterint akarunk meghatd-
rozni, vagy ugyanennyit a 4.3.1.2. pontban leirt bels§ standard oldatbdl, ha sztigmaszterin akarunk meghatdrozni.
Keverjik 6ssze alaposan. A lombikok tartalmat teljes mennyiségben vigyiik t egy 500 ml-es levélaszté tolcsérre
(3.2.), majd oblitsiik ki a lombikot 50 ml vizzel, majd 250 ml dietil-éterrel (4.4.). A levalaszté tolesért két percen
at hevesen razzuk, majd hagyjuk, hogy a fazisok elvdljanak egymadstol. Engedjiik le az alsé vizes fazist, az éteres
fazist pedig négyszer egymads utdn 100 ml vizzel rdzva mossuk ki

2. megjegyzés: Az emulzidképzddés elkeriilése érdekében 1ényeges, hogy az elsé két vizes oblitést gyengéden
végezzik (10 felforditds). A harmadikat mdr végezhetjitk 30 mdsodpercig tarté erds rdzassal. Ha

mégis képzédik emulzid, azt 5-10 ml etil-alkohol hozzdaddsaval le lehet bontani. Viszont ha etil-
alkoholt adtuk hozzd, akkor még két erGteljes vizes oblitésre van sziikség.

A tiszta, szappanmentes éteres fazist vigyiik keresztiil egy 30 g, vizmentes ndtrium-szulfattal (4.5.) toltott iive-
goszlopon (3.5.). Az étert egy 250 ml {irtartalmt lombikban gyfjtsiik (3.3.). Adjunk hozzd egy darabka forrkovet,
és vizfiirddben vagy héntart6 kopenyben majdnem teljesen parologtassuk el, gondosan 9sszegytjtve a maradék
oldészert

3. megjegyzés:  Ha a kivonatmintdkat teljes szdraddsig tilsdgosan magas hémérsékleten tartjuk, el6fordulhat, hogy
a szterinek egy része elvész.

A trimetil-szilil-éterek el6készitése

A lombikban maradt éteres oldatot 2 ml dietil-éterrel vigyiik dt egy 2 ml-es reakcidsfioldba (3.7.), majd az étert nit-
rogéndrammal tavolitsuk el. A lombikot még kétszer 2 ml dietil-éter-adaggal 6blitsiik, az oblitéfolyadékot szintén
a fioldba 6ntjitk, majd az étert nitrogénnel eltavolitjuk

A mintat 1 ml TRI-SIL (4.6.) hozzdaddsaval szililezziik. Zarjuk le a fioldt és erdteljesen razzuk, hogy feloldédjon a
reagens. Ha az oldodds nem teljes, 65-70 °C-ra kell felmelegiteni. Hagyjuk legaldbb ot percig dllni, miel6tt befecs-
kendeznénk a gdzkromatografba. A standardokat ugyandgy szililezziik, mint a mintdkat. Szililezziik a felbonté-
képességet ellendrzs keveréket (4.10.) is, ugyanigy, ahogy a mintdkat

4. megjegyzés: A szililezést vizmentes kornyezetben kell végezni. A betulin nem teljes szililezését a betulin csii-
cséhoz kozeli, masodik cstcs kialakuldsa jelzi.

Az etil-alkohol jelenléte a szililez§ szakaszban megzavarja a szililezést. Ez a kivonasi szakaszt
kovetd, nem megfelel§ oblités kovetkezménye lehet. Amennyiben a probléma nem oldédik meg,
a kivondsi szakaszba egy 6todik 6blitést is be lehet iktatni, amely 30 mdsodpercig tarté erdteljes
razdssal torténjen.

Gézkromatogrifids elemzés

Az iizemeltetési feltételek megvdlasztdsa

A gézkromatogréfot a gyartd utasitdsai szerint llitsuk ossze.
Az tizemeltetési feltételekre vonatkoz6 irdnyelvek a kovetkezdk:
- az oszlop hémérséklete: 265 °C

- az injektor hémérséklete: 265 °C

- adetektor hémérséklete: 300 °C

- aviv6gdz dramldsi sebessége: 0,6 ml/min.

- ahidrogén nyomdsa: 84 kPa

- aleveg6 nyomdsa: 155 kPa

- minta megosztdsa: 10:1 és 50:1 kozott; a megosztdsi ardnyt a gyart6 utasitdsai szerint, valamint a detektor-
vélasz linearitdsa alapjdn kell optimalizalni, majd a relevdns koncentraciétartomdnyon beliil érvényesiteni.

5. megjegyzés:  Kiilonosen fontos, hogy az injektlé béléscsovet rendszeresen tisztitsuk.
- injektdlt anyag mennyisége: 1 pl TMSE-oldat.

Mieltt barmiféle elemzéshez hozzdkezdenénk, hagyjuk, hogy a rendszer egyenstlyba keriiljon, és kapjunk kielé-
gitd stabil vélaszt.



2008.3.29.

Az Eurdpai Uni6 Hivatalos Lapja

L 88/47

5.4.2.

6.1.

7.1.1.1.

Ezeket a feltételeket az oszlop, valamint a gdzkromatograf jellemzé tulajdonsagaira tekintettel tigy kell véltozatni,
hogy olyan kromatogramot kapjunk, amely megfelel a kovetkezd kovetelményeknek:

- aszitoszterincsticsnak a lanoszterintdl kell6képpen el kell vélnia. Az 1. dbra azt mutatja, hogy milyennek kell
egy felbontoképességet ellendrzd szililezett keverékbdl (4.10.) nyert tipikus kromatogramnak lennie,

- az aldbb felsorolt szterinek viszonylagos visszatartdsi ideje megkézelitSleg a kovetkezd legyen:
koleszterin: 1,0
sztigmaszterin: 1,3
szitoszterin: 1,5
betulin: 2,5

- abetulin retencids ideje megkozelitSleg 24 perc.
Analitikai eljdrds

Fecskendezziink be 1 pl szililezett standard oldatot (sztigmaszterin vagy szitoszterin), majd dllitsuk be az integré-
tor kalibrdci6s paramétereit.

Fecskendezziink be tovdbbi 1 pl szililezett standard oldatot a betulinra vonatkozé vélaszjelek meghatdrozdsa

érdekében.

Fecskendezziink be 1 pl szililezett mintaoldatot, és mérjitk meg a cstcsteriileteket. Minden kromatografids sza-
kaszt a standardok befecskendezésével kell kdzrefogni.

Altaldban egy-egy kozrefogott szakaszban hat mintét kell injektalni.

6. megjegyzés: A sztigmaszterincstics integrdldsakor bele kell szdmitani a 2b. dbra 1., 2. és 3. pontjdban megha-
térozott egybefolyé értékeket is.

Ha a teljes szitoszterinmennyiséget akarjuk értékelni, akkor a szitoszterincstics integraldsakor bele
kell szdmitani a 22 dihidro-f-szitoszterin- (sztigmaszterin-) csticsot is, amely rogton a szitoszterin
utdn eludlédik (Idsd a 3b. dbrét).

AZ EREDMENYEK KISZAMITASA

Hatdrozzuk meg a szterincstcsok és a betulincstcsok alatti teriilet nagysdgat mindkét — a tételt kozrefogd — stan-
dardban, majd szdmitsuk ki az R,-t:

R, = (a szterincstics alatti dtlagos teriilet a standardban)/(a betulincstics alatti dtlagos teriilet a standardban)

Hatdrozzuk meg a szterincstcs alatti teriiletet (sztigmaszterin és szitoszterin), majd a betulincsics alatti teriiletet a
mintdban, és szamitsuk ki az R,-t:

R, = (a szterincstics alatti teriilet a mintdban)/(a betulincsics alatti teriilet a mintdban)

_

a standard szterintartalma (mg) 1 ml standard oldatban (4.8.1. vagy 4.9.1.)

a minta stlya (g) (5.2.1)

= astandard szterin tisztasdgi foka (4.8. vagy 4.9.)

A minta szterintartalma (mg/kg) = ((R,) | (Ry)) x (W,) | (W,)) x P x 10.
A MODSZER PONTOSSAGA

Vaj

Ismételhetdség

Sztigmaszterin

A lehet§ legrovidebb idGeltéréssel, ugyanazon laboratériumi személy dltal, azonos eszkozokkel, azonos vizsgdlati
anyagon elvégzett két meghatdrozds eredményének kiilonbsége ne haladja meg a 19,3 mg/kg-ot.
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7.1.1.2.

7.1.2.1.

7.1.2.2.

7.2.

7.2.1.

7.2.1.1.

7.2.1.2.

7.2.2.

7.2.2.1.

7.2.2.2.

7.2.3.

8.1.

Szitoszterin

A lehetd legrovidebb idGeltéréssel, ugyanazon laboratériumi személy édltal, azonos eszkozokkel, azonos vizsgélati
anyagon elvégzett két meghatdrozds eredményének kiilonbsége ne haladja meg a 23,0 mg/kg-ot.

Reprodukdlhatésdg
Sztigmaszterin

Kiilonboz4 laboratériumokban 1évS személyzet dltal, kilonbozd eszkozokkel, azonos vizsgdlati anyagon elvég-
zett két meghatdrozds eredményének kiilonbsége ne haladja meg a 31,9 mg/kg-ot.

Szitoszterin

Kiilonboz6 laboratériumokban 1évS személyzet dltal, kilonbozd eszkozokkel, azonos vizsgalati anyagon elvég-
zett két meghatdrozds eredményének kiilonbsége ne haladja meg a meghatérozds kozépértékéhez viszonyitott
8,7 %-ot.

A pontossdgi adatok forrdsa

A pontossdgi adatokat egy 1992-ben elvégzett kisérlet szolgdltatta, amelyben nyolc laboratérium vett részt, és a
sztigmaszterin vonatkozdsdban hat mintdt (hdrom azonositatlan), a szitoszterin tekintetében pedig hat mintat (hé-
rom azonositatlan minta) hasznaltak.

Vajkoncentritum
Ismételhetdség
Sztigmaszterin

A lehet6 legrovidebb idGeltéréssel, ugyanazon laboratériumi személy altal, azonos eszkozokkel, azonos vizsgalati
anyagon elvégzett két meghatdrozas eredményének kiilonbsége ne haladja meg a 10,2 mg/kg-ot.

Szitoszterin

A lehetd legrovidebb idGeltéréssel, ugyanazon laboratériumi személy éltal, azonos eszkozokkel, azonos vizsgélati
anyagon elvégzett két meghatdrozds eredményének kiilonbsége ne haladja meg a meghatdrozasok kozépértékéhez
viszonyitott 3,6 %-ot.

Reprodukdlhatdsdg
Sztigmaszterin

Kiilonbozd laboratériumokban 1évS személyzet dltal, killonbozd eszkozokkel, azonos vizsgilati anyagon elvég-
zett két meghatdrozds eredményének kiilonbsége ne haladja meg a 25,3 mg/kg-ot.

Szitoszterin

Kiilonboz§ laboratériumokban 1évé személyzet dltal, kilonbozd eszkozokkel, azonos vizsgalati anyagon elvég-
zett két meghatdrozds eredményének kiilonbsége ne haladja meg a meghatdrozds kozépértékéhez viszonyitott
8,9 %-ot.

A pontossdgi adatok forrdsa

A pontossagi adatokat egy 1991-ben elvégzett kisérlet szolgéltatta, amelyben kilenc laboratérium vett részt, és a
sztigmaszerin vonatkozdsdban hat mintdt (hdrom azonositatlan minta), a szitoszterin tekintetében hat mintdt (hd-
rom kett8s vakproba) haszndltak.

TURESHATAROK

A megjelolt termékbdl hdrom mintat kell venni annak ellendrzésére, hogy a termék megjel6lése helyesen tortént-e.
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8.2.

8.2.1.

8.2.1.1.

8.2.1.2.

8.2.2.

8.2.2.1.

8.2.2.2.

8.3.

8.3.1.1.

8.3.1.2.

Vaj
Sztigmaszterin

A sztigmaszterin esetében a hozzdkeverési ardny 150 g legaldbb 95 %-os tisztasdgl sztigmaszterin a vaj minden
tonndjdra, vagyis 142,5 mg/kg, illetve 170 g legaldbb 85 %-os tisztasdgu sztigmaszterin a vaj minden tonndjdra,
vagyis 144,5 mg/kg

A termék elemzésébdl kapott harom minta eredménye szolgél a jelolGanyag-hozzakeverés ardnydnak és homoge-
nitdsdnak ellendrzésére, és ezek koziil az eredmények koziil a legalacsonyabbat a kovetkezd hatdrértékekkel kell
egybevetni:

- 115,8 mg/kg (a legkisebb hozzdkeverési ardny 95 %-a a 95 %-os tisztasdgl sztigmaszerinre),

117,7 mgfkg (a legkisebb hozzakeverési ardny 95 %-a a 85 %-os tisztasdgu sztigmaszerinre),

80,1 mg/kg (a legkisebb hozzdkeverési ardny 70 %-a a 95 %-os tisztasdgl sztigmaszerinre),

81,5 mgfkg (a legkisebb hozzdkeverési ardny 70 %-a a 85 %-os tisztasdgu sztigmaszerinre).

a 117,7 mglkg és 81,5 mg/kg kozotti interpoldciéval egyiitt haszndljuk.
Szitoszterin

A szitoszterin esetében a hozzakeverési ardny 600 g legaldbb 90 %-os tisztasdgu szitoszterin a vaj minden tonnd-
jara, vagyis 540 mg/kg

A termék elemzésébdl kapott hairom minta eredménye szolgal a jel6lanyag-hozzdkeverés aranyanak és homoge-
nitdsanak ellenGrzésére, és ezek koziil az eredmények koziil a legalacsonyabbat a kovetkezd hatdrértékekkel kell
egybevetni:

- 482,6 mgfkg (a legkisebb hozzdkeverési ardny 95 %-a a 90 %-os tisztasdgl szitoszerinre),

- 347,6 mg/kg (a legkisebb hozzdkeverési arany 70 %-a a 90 %-o0s tisztasigl szitoszerinre).

s sz

poldciéval egyiitt hasznéljuk.
Vajkoncentrdtum
Sztigmaszterin

A sztigmaszterin esetében a hozzdkeverési ardny 150 g legaldbb 95 %-os tisztasdgti sztigmaszterin, a vajkoncent-
ratum minden tonndjdra, vagyis 142,5 mg/kg, illetve 170 g legaldbb 85 %-os tisztasdgli sztigmaszterin a vajkon-
centrdtum minden tonndjdra, vagyis 144,5 mg/kg

A termék elemzésébdl kapott harom minta eredménye szolgél a jelolGanyag-hozzakeverés ardnydnak és homoge-
nitdsdnak ellendrzésére, és ezek koziil az eredmények koziil a legalacsonyabbat a kovetkezd hatdrértékekkel kell
egybevetni:

- 118,5 mgfkg (a legkisebb hozzdkeverési ardny 95 %-a a 95 %-os tisztasdgli sztigmaszerinre),
- 120,4 mgfkg (a legkisebb hozzdkeverési ariny 95 %-a a 85 %-os tisztasdgli sztigmaszerinre),
- 82,9 mgfkg (a legkisebb hozzdkeverési ardny 70 %-a a 95 %-os tisztasdgl sztigmaszerinre),

- 84,3 mg/kg (a legkisebb hozzdkeverési ardny 70 %-a a 85 %-os tisztasdgu sztigmaszerinre).

a 120,4 mg/kg és 84,3 mg[kg kozotti interpoldcioval egyiitt haszndljuk.
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8.3.2.  Szitoszterin

8.3.2.1. A szitoszterin esetében a hozzakeverési ardny 600 g legaldbb 90 %-os tisztasdgl szitoszterin a vajkoncentratum
minden tonndjdra, vagyis 540 mg/kg

8.3.2.2. A termék elemzésébdl kapott hirom minta eredménye szolgdl a jelolGanyag-hozzdkeverés ardnyanak és homoge-
nitdsdnak ellendrzésére, és ezek koziil az eredmények koziil a legalacsonyabbat a kovetkezd hatdrértékekkel kell
egybevetni:

- 480,9 mg/kg (a legkisebb hozzdkeverési ardny 95 %-a a 90 %-os tisztasdgu szitoszerinre),
- 3459 mgfkg (a legkisebb hozzdkeverési ardny 70 %-a a 90 %-os tisztasagli szitoszerinre).

A legalacsonyabb eredményt adé minta jel6l6anyag-koncentraci6jat a 480,9 mg/kg és 345,9 mg/kg kozotti inter-
poldcidval egyiitt hasznéljuk.

1. dbra

A felbontoképességet ellendrzd keverék kromatogramja

A teljes felbontsési kép a kivanatos, vagyis a lanoszterinnek megfelel§ kromatogréfids csticsnak elébb vissza kell térnie as
alapvonalra, miel6tt a szitoszterint jelz8 mdsik cstcs elindulna, habdr a nem egészen teljes felbontds is elfogadhaté.

Lanoszterin

%— Sztigmasztanol B-szitoszterin

FID detektoron (langionizacios mérén)
kapott valasz

- N 1L

0 4 8 12 16 20
1d6 (perc)



2008.3.29. Az Eurépai Uni6 Hivatalos Lapja L 88/51

2a. dbra 2b. dbra
Sztigmaszterin standard Sztigmaszterin denaturdlt vajminta
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Megjegyzés: A sztigmaszterin cstcs integréldsakor az 1., 2., valmint 3. pontok dltal
meghatarozott kilogé (elmosddott) értékeket is bele kell szdmolni

N B
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3a. dbra 3b. dbra
Sztigmaszterin standard Sztigmaszterin denaturdlt vajminta
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Megjegyzés: A p-szitoszterin gyakran tartalmaz szennyezddéseket (sztigmaszterunként azonosithatd), amelyek azonnal a f-szitoszterin utdn eludlodnak.
Ennélfogva ennek a két csticsnak a teriiletét 9ssze kell adni, amikor a jelenlévs osszes f-szitoszterin mennyiséget értékeljiik.
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IX. MELLEKLET

(6. cikk)

]UHTFJBOL KECSKETE]BOL VAGY BIVALYTE]BOL ILLETVE JUH-, KECSKE- ES BIVALYTE]J ELEGYEBOL

3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

4.1.

KESZITETT SAJTOKBAN TALALHATO TEHENTF.] ES KAZEINAT KIMUTATASARA ALKALMAS

REFERENCIA-MODSZER

TARGY

Juhtejbdl, kecsketejbdl vagy bivalytejbdl, illetve juh-, kecske- és bivalytej elegyébdl készitett sajtokban taldlhat6
tehéntej és kazeindtok kimutatdsa a y-kazeinekre alkalmazott, plazmolizist kovetd izoelektromos fokuszaldssal.

ALKALMAZASI KOR

Ez a mddszer alkalmas a kezeletlen és hékezelt tehéntej, valamint kazeindt nagy érzékenységti és specifikus kimu-
tatdsara juhtejbdl, kecsketejbdl vagy bivalytejbdl, illetve juh-, kecske- és bivalytej elegyébdl készitett friss és érlelt
sajtokban. Nem alkalmas azonban a tej és a sajt hékezelt tehéntejsavofehérje-koncentratumokkal tortént hamisi-
tdsanak kimutatdsdra.

A MODSZER ELVE
A kazeinek izoldldsa a sajtbol és a referenciastandardbol.
Az izolalt kazeinek felolddsa és aldvetése a plazminos (EC.3.4.21.7.) bontdsnak.

Izoelektromos fokuszdlds alkalmazdsa a plazminnal kezelt kazeinekre karbamid jelenlétében, és a fehérjék
megfestése.

A megfestett (a tehéntej jelenlétét bizonyitd) y; és y,-kazeinmintdzatoknak az értékelése a vizsgdlati mintdbdl nyert
mintdzatok és az ugyanazon a gélen, a 0 %, illetve az 1 % tehéntejet tartalmazé referenciastandardokbol kapott
mintdzatok osszehasonlitdsaval.

VEGYSZEREK

Ellenkez6 rendelkezés hidnydban, analitikai tisztasdga vegyszereket kell alkalmazni. A viznek kétszeresen desztil-
laltnak vagy azzal egyenértékd tisztasiginak kell lennie.

Megjegyzés: A kovetkezd részletek a laboratériumban elkészitett, karbamidtartalmi poliakrilamid gélekre vonat-
koznak, amelyek méretei 265 x 125 x 0,25 mm. Ha mds nagysagu vagy mds tipust gélt haszndlunk,
a levdlasztdsi koriilményeket kiilon be kell éllitani.

Izoelektromos fokuszdlds
Vegyszerek a karbamidtartalmd poliakrilamid gél elGéllitasahoz
Géltorzsoldat

Oldjuk fel a kovetkezSket vizben:

4,85 g akrilamid

0,15 g N, N-metilén-bisz-akrilamid (BIS)
48,05 g karbamid

15,00 g glicerin (87 % m/m),

toltsiik fel 100 ml-re, és hiitdszekrényben, barna iivegben tdroljuk.

Megjegyzés: A fent emlitett fix tomeg(i, neurotoxikus akrilamidok helyett el6ny6sebb lehet a kereskedelemben
kaphato, el6re bekevert akrilamid/BIS-oldat hasznalata. Ha az ilyen oldat 30 % vegyesszdzalék (m/v)
akrilamidot és 0,8 % m/v BIS-t tartalmaz, 16,2 ml térfogatot kell beldle felhaszndlni a fix tomegek
helyett. A torzsoldat eltarthatdsagi ideje legfeljebb 10 nap; ha vezetSképessége tobb mint 5 pS, 2 g
Amberlite MB-3 vegyszerrel kell 30 percen keresztiil torténd keverés ttjdn ionmentesiteni, majd egy
0,45 pm pérusatmérsjli membranszirén dtsziirni.
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4.1.3.1.

4.1.3.2.

4.2.

4.3.

4.4.

4.7.

Géloldat

Készitsiik el a géloldatot tigy, hogy az adalékanyagokat és az amfolitokat elkeverjiik a géltorzsoldattal (ldsd a 4.1.1.
pontot).

9,0 ml torzsoldat

24 mg f-alanin

500 pl 3,5-9,5 pH kozotti amfolit (*)
250 pl 5-7 pH kozétti amfolit (1)
250 pl 6-8 pH kozotti amfolit (1)

Keverjiik 0ssze a géloldatot, és vikuumban vagy ultrahangos fiird6ben gazmentesitsiik két vagy hdrom percen it.
Megjegyzés: A géloldatot kozvetleniil a kiontés el6tt készitsiik el (ldsd a 6.2. pontot).

Katalizdtoroldatok

N, N, N’ N’ — tetrametil-etilén-diamin (Temed).

40 % m/v ammoénium-perszulfat (PER):

Oldjunk fel vizben 800 mg PER-t, és toltsiik fel vizzel 2 ml-re.

Megjegyzés: Mindig frissen készitett PER-oldatot haszndljunk.

Kontaktfolyadék

Vildgitopetroleum vagy folyékony paraffin

Anédoldat

Oldjunk fel vizben 5,77 g foszforsavat (85 % m/m), és toltsiik fel vizzel 100 ml-re.

Kat6doldat

Oldjunk fel vizben 2,00 g nétrium-hidroxidot, és higitsuk fel vizzel 100 ml-re.
A minta el6készitése

Vegyszerek a fehérjék izolildsira

Higitott ecetsav (25,0 ml jégecet vizzel 100 ml-re higitva)

Diklgrmetdn

Aceton

Proteinoldé puffer

Oldjuk fel vizben a kovetkezdket:

5,75 g glicerin (87 % m/m)
24,03 g karbamid
250 mg ditio-treitol,

és toltsiik fel 50 ml-re.

Megjegyzés: Hiitszekrényben tdrolva eltarthatosagi ideje legfeljebb egy hét.
A kazeinek plazminos bontdsdra haszndlt vegyszerek

Ammdénium-karbondt-puffer

Titrdljunk 0,05 mol/l etilén-diamin-tetraccetsavat (EDTA, 1,46 g/100 ml) tartalmazé 0,2 mol/l ammonium-
hidrogénkarbondt-oldatot (1,58 g/100 ml viz) 0,05 mol/l EDTA-t tartalmazé 0,2 mol/l ammoénium-karbont-
oldattal (1,92 g/100 ml viz) 8 pH-ig.

(") Az Ampholine® pH 3,5-9,5-es (Pharmacia) és a Resolyte® pH 5-7, valamint pH 6—8-as (BDH, Merck) termékek kiilondsen alkalmasnak
bizonyultak a y -kazeinek kivant szepardcidjanak elérésére.
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4.7.2.

4.7.3.

4.8.

4.9.

4.10.

4.11.

4.11.1.

4.11.2.

4.11.3.

5.1.

5.2.

5.3.

Szarvasmarhaplazmin (EC.3.4.21.7.), aktivitdsa legaldbb 5 U/ml

e-aminokapronsav-oldat enzimgdtldsra

Oldjunk fel 2,624 g e-aminokapronsavat (6-amino-n-hexdnsav) 100 ml 40 térfogatszdzalékos etil-alkoholban.
Standardok

Bizonylattal elldtott, 0 %, illetve 1 % tehéntejet tartalmazd, tejoltdenzimmel kezelt folozott juhtej- és kecsketejkeverék referen-
ciastandardot a Referenciaanyagok és Mérések Bizottsdgi Intézeténél (B-2440 Geel, Belgium) lehet beszerezni.

Tejoltdenzimmel kezelt bivalytejbdl elddllitott, 0 % és 1 % tehéntejet tartalmazd laboratériumi belsd standard készitése

A f616z6tt tejet nyers, dmlesztett bivalytejbdl, illetve szarvasmarhatejbsl 37 °C-on, 2 500 g-vel 20 percen at tor-
ténd centrifugdldssal készitjiik. A centrifugacsovet a tartalmaval egyiitt hirtelen 6—8 °C-ra lehiitjiik, majd a felsd,
zsiros réteget teljes egészében eltavolitjuk. Az 1 %-os standard elkészitéséhez 1 literes f6zGpohdrban adjunk
5,00 ml f6l16z6tt szarvasmarhatejet 495 ml f6lozott bivalytejhez, pH-jat 10 vegyesszdzalékos higitott tejsav hoz-
zdaddsdval dllitsuk be 6,4-re. A hdmérsékletet dllitsuk be 35 °C-ra és adjunk hozzd 100 pl borjigyomorbdl nyert
oltéenzimet (aktivitdsa 1:10 000, c. 3 000 U/ml), egy percen keresztiil kavarjuk, majd a f6z6poharat alufélidval
letakarva hagyjuk egy 6rdn 4t 35 °C-on pihenni az alvadék kialakuldsdnak elésegitésére. Miutdn az alvadék kiala-
kult, a teljes beoltott tejet elézetes homogenizalds és a savo leszivasa nélkiil fagyasztva széritjuk. A fagyasztva szd-
ritdst kovetden az anyagot finomra dardljuk, amig homogén port nem kapunk. A 0 %-os standard elkészitéséhez
ugyanezt a mtveletsort a tiszta f616zott bivalytejjel kell elvégezni. A standardokat — 20 °C-on kell tdrolni.

Megjegyzés:  Ajanlatos a bivalytej tisztasdgdt a standardok elkészitése elStt a plazminos emésztéssel el6készitett
kazeinek izoelektromos fokuszaldsaval ellendrizni.

A fehérje festéséhez haszndlt vegyszerek

Fixdloszer

Oldjunk fel vizben 150 g triklorecetsavat, és toltsiik fel vizzel 1 000 ml-re.
Festékeltavolit6 oldat

Oldjunk fel 500 ml metil-alkoholt és 200 ml jégecetet 2 000 ml desztillalt vizben.

Megjegyzés: A festékeltdvolitd oldatot minden nap frissen készitsiik el; elkészithet 50 % térfogatszdzalékos
metilalkohol- és 20 térfogatszazalékos jégecettorzsoldat egyenl$ mennyiségeinek az dsszekeverésével.

Festékoldatok
Festékoldat (1. torzsoldat)

Mdgneses keverd alkalmazdsaval oldjunk fel 3,0 g¢ Coomassie G-250 brillantkéket (C.I. 42655) 1 000 ml 90
térfogatszdzalékos metil-alkoholban (megkozelitdleg 45 percen &t), és két, kozepes sebességt, redds sztirén szir-
jiik at.

Festékoldat (2. torzsoldat)
Oldjunk fel 5,0 g rézszulfét-pentahidratot 1 000 ml 20 térfogatszdzalékos jégecetben.
Festékoldat (munkaoldat)

Kozvetleniil festés elStt ontsiink ossze 125 ml-t mindkét torzsoldatbdl (4.11.1., 4.11.2.).

Megjegyzés: A festékoldatot a felhaszndlds napjan kell elkésziteni.

ESZKOZOK
Uveglemezek (265 x 125 x 4 mm); gumihenger (15 cm széles); szintezd asztal
Géltart6 lemez (265 x 125 mm)

FedSlemez (280 x 125 mm). Mindkét hosszanti végére ragasszunk fel egy-egy csikban ragasztoszalagot (280 x 6
x 0,25 mm) (ldsd az 1. dbrét)
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5.4.

5.5.

5.6.

5.7.

5.8.

5.9.

Elektrofokuszalé kamra hiitSlemezzel (pl. 265 x 125 mm) és megfelel§ dramelldtdssal (> 2,5 kV) vagy automata
elektroforézis-késziilék

Cirkulacids kriosztat, termosztatos vezérléssel 12 + 0,5 °C-on

3000 g-ig éllithaté centrifuga

Elektrédacsikok (> 265 mm hosszban)

Mtanyag csepegtetGpalackok az andd- és a katddoldat szdmdra

Mintafelvivg eszkoz (10 x 5 mm, viszkézus vagy alacsony fehérjeadszorpcids sztirGpapir)
Rozsdamentes acélollo, szike és miszerészcsipesz

Rozsdamentes acél vagy iivegfestd- és festékeltavolité-edények (példdul 280 x 150 mm miiszertdlca)

Szabilyozhaté ridhomogenizdtor (10 mm tengelyatmérdvel), percenkénti fordulatszém-tartomany 8 000-20 000
kozott

Migneses keverd

Ultrahangos fiirdg

Filmhegeszt gép

25 pl-es mikropipetta

Vikuumbepdrl vagy fagyasztva-szaritd

Termosztatikus vezérlést, 35 és 40 = 1 °C-ra dllithaté vizfiird razégéppel
Denzitométer, A = 634 nm-es leolvasoval felszerelve

ELJARAS

A minta elGkészitése

Kazeinek izoldldsa

Egy 100 milliliteres centrifugacsébe mérjiink ki 5 g szdrazanyag-mennyiségnek megfelel6 sajtot vagy a referenci-
astandardot, adjunk hozzd 60 ml desztilldlt vizet és homogenizaljuk a ridhomogenizdtorral (8 000-10 000-es
percenkénti fordulatszam kozott). Allitsuk be higftott ecetsavval (4.5.1.) 4,6 pH-ra, és centrifugdljuk (5 perc,
3000 g). A zsirt és a savot ontsiik le, a maradékot pedig 20 000-es percenkénti fordulatszimon homogenizéljuk
40 ml desztilldlt vizben, amelynek a pH-jat el6zetesen higitott ecetsavval (4.5.1.) 4,5 pH-ra dllitottuk be, adjunk
hozza 20 ml diklérmetdnt (4.5.2.), ismét homogenizaljuk és centrifugéljuk (5 perc, 3 000 g). Egy spatuldval tavo-
litsuk el a kazeinréteget, amely a vizes és a szerves fazis kozott taldlhat (ldsd a 2. dbrdt), és dekantdljuk mindkét
fazist. A kazeint ismét homogenizéljuk 40 ml desztilldlt vizben (a fentiek szerint), és 20 ml diklormetdnnal (4.5.2.)
centrifugéljuk. Addig ismételjik ezt a mtveletet, amig mindkét extrahdl6 fazis szintelen nem lesz (két-harom alka-
lommal). A fehérjemaradékot 50 ml acetonban (4.5.3.) homogenizéljuk, és egy kozepes dtfolydsi sebességt, redds
papirszlir6n szfirjiik 4t. A sz{ir6n maradt maradékot két, killon 25 ml-es adagban acetonnal mossuk le, hagyjuk a
levegén megszaradni, vagy nitrogénnel szdritsuk, majd torjik finom porrd egy mozsrban.

Megjegyzés: A szdraz kazeinizoldtumokat — 20 °C hémérsékleten kell tartani.
A [B-kazeinek plazminos bontdsa a y-kazeinek kifejezettebbé tétele érdekében

Oszlassunk el 25 mg izolalt kazeint (6.1.1.) 0,5 ml ammonium-karbondt-pufferben (4.7.1.) és 20 percig homo-
genizdljuk, példaul ultrahangos kezeléssel. Melegitsiik fel 40 °C-ra, és adjunk hozzd 10 pl plazmint (4.7.2.), kever-
jik 0ssze, majd folyamatos razatds mellett inkubdljuk egy 6rdn dt 40 °C-on. Az enzim késleltetése érdekében
adjunk hozzd 20 pl e-aminokapronsav-oldatot (4.7.3.), majd 200 mg szilard karbamidot és 2 mg ditio-treitolt.

Megjegyzés: A fokuszélt kazeincsikok nagyobb szimmetridjdnak elérése érdekében ajdnlatos az oldatot a
e-aminokapronsav hozzdaddsat kovetSen liofilizélni, majd a maradékot 0,5 ml proteinoldé-pufferben
oldani (4.6.).
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6.2.

6.3.

A karbamidtartalmd poliakrilamid gél elkészitése

Néhény csepp viz segitségével teritsiik ki a géltartd lemezt (5.2.) egy tiveglapra (5.1.) egy papirtorolkozével vagy
itatdssal eltdvolitva a felesleges vizet. A fedSlemezt (5.3.) egy mdsik tiveglapra teritsiik ki a tavtartokkal (0,25 mm)
egyiitt azonos modon. Fektessiik a lapot vizszintesen egy szintezd asztalra.

Adjunk hozzd az el6készitett és 1égmentesitett géloldathoz (4.1.2.) 10 pl Temed-oldatot (4.1.3.1.), keverjiik dssze
és adjunk még hozza 10 pl PER-oldatot (4.1.3.2.), ezt is alaposan keverjiik ssze, majd azonnal ontsiik ki egyen-
letesen a fed6lemez kozepére. A géltarté lemez egyik széElét arccal lefelé fektessiik a fedGlemez mellé, és lassan
engedjiik rd gy, hogy a két lemez kozott egy gélfilm képzddjon, amely egyenletesen és buborékmentesen kit6lti
a helyet (3. dbra). Egy vékony spatula segitségével gondosan, egészen engedjiik le a gélhordozd lemezt, és helyez-
ziink stlyként még hdrom tiveglemezt a tetejére. Miutdn a polimerizdcié befejez8dott (mintegy 60 perc elteltével),
a polimerizalodott gélt az tiveglemezek felforditdsaval emeljiik 4t a hordozdlemezrdl a fed6lemezre. A hordozé-
lemez also felét gondosan tisztitsuk meg a maradvanyok és a karbamid eltdvolitdsa érdekében. A gélszendvicset
hegessziik bele egy filmesSbe, és taroljuk hitdszekrényben (legfeljebb hat hétig).

Megjegyzés: A fedSlemez a tavtartokkal djra felhasznalhatd. A poliakrilamid gél kisebb darabokra is felvaghat,
amely akkor ajdnlott, ha kevesebb minta 4ll rendelkezésiinkre, vagy egy automatikus elektroforézis
késziiléket hasznalunk (két gél, 4,5 x 5 cm méretben).

Izoelektromos fokuszalds

A hiitStermosztétot dllitsuk be 12 °C-ra. A géltarté lemez hétuljit petroleummal toréljik le, majd cseppentsiink
néhany csepp petréleumot (4.2.) a htit6blokk kozepére. Ezutdn a gélszendvicset teritsiik rd hordozo feliilettel lefe-
1é, Gvatosan iigyelve arra, hogy ne képzddjenek levegSbuborékok. Toriiljiink le minden felesleges petréleumot, és
tavolitsuk el a fed6lemezt. Az elektrodesikokat dztassuk bele az elektrodos oldatokba (4.3., 4.4.), vagjuk le a gél
hosszéra, és fektessiik le a megadott helyzetbe (az elektrodok tdvolsdga 9,5 cm).

Az izoelektromos fokuszalds feltételei:

Gélméret 265 x 125 x 0,25 mm
Lénés 1d6 Fesziiltség Aramerdsség Teljesitmény Volt-6ra
P (perc) V) (mA) W) (Vh)
1. El6fokuszélds 30 maximum maximum konstans 4 c. 300
2 500 15
2. A minta fokuszéldsa (1) 60 maximum maximum konstans 4 c. 1000
2 500 15
3. Zar6fokuszalds 60 maximum maximum 5 | maximum 20 ¢. 3000
2 500
40 maximum maximum 6 | maximum 20 c. 3000
2 500
30 maximum maximum 7 | maximum 25 ¢. 3000
2 500

(") Mintaalkalmazds: Az el6fokuszalast kovetSen (1. 1épés) pipettdzzunk 18 pl mintdt és standard oldatokat a mintafelvivére (10
x 5 mm), azokat egymdstdl legaldbb 1 mm-es tévolsdgra, az an6dtél pedig hosszirdnyban legaldbb 5 mm-re helyezziik rd a
gélre, és enyhén nyomjuk meg. A fenti koriilmények mellett végezziik el a fokuszaldst, és Gvatosan tavolitsuk el a mintafelvivs
eszkozt a minta 60 perces futtatdsat kovetSen.

Megjegyzés: Ha a gél vastagsdgat vagy szélességét megvdltoztatjuk, az dramerdsség és a teljesitmény értékeit meg-
felel6 moédon kell médositani (példdul kettézzitk meg az dramerdsség és teljesitmény értékeit, ha 265
x 125 x 0,5 mm-es gélt haszndlunk).

A kovetkezkben egy automatikus elektroforéziskésziilék fesziiltségprogramja lathatd (2 db 5,0 x 4,5 cm gél), az elektrédokat
csikok nélkiil, azonnal a gélre helyezziik fel

Lépés Fesziiltség AramerGsség Teljesitmény Homérséklet Volt-6ra
1. Elsfokuszalds 1000V 10,0 mA 3,5W 8°C 85 Vh
2. A minta fékuszéldsa 250V 5,0 mA 2,5W 8°C 30 Vh
3. Fokuszdlis 1200V 10,0 mA 3,5W 8°C 80 Vh
4. Fokuszélds 1500V 5,0 mA 7,0 W 8°C 570 Vh

A mintafelvivét a 2. 1épésben 0 Vh-nal helyezziik el.

A mintafelvivét a 2. 1épésben 30 Vh-ndl tavolitsuk el.
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6.4.

6.4.1.

6.4.2.

6.4.3.

7.1.

7.2.

Fehérjefestés

Fehérjefixdlds

Az dram kikapcsoldsa utdn azonnal tévolitsuk el az elektrodcsikokat, és a gélt rogton tegyik a 200 ml fixdlészer-
rel (4.9.) toltott festd/festékeltdvolité edénybe; folyamatos rdzatds mellett hagyjuk benne 15 percig.

A géllemez mosdsa és festése

Alaposan ontsiik le a fixdloszert, és a géllemezt kétszer harminc mdsodpercig mossuk le alkalmanként 100 ml fes-
tékeltdvolitd szerben (4.10.). Ontsiik le az eltdvolité oldatot, és toltsik meg az edényt 250 ml festSoldattal
(4.11.3.); 45 percig fessiink, mikdzben gyengén rdzogatjuk az edényt.

Festék eltdvolitdsa a géllemezrdl

Ontsiik le a fest6oldatot, kétszer mossuk le alkalmanként 100 ml festékeltdvolité szerben (4.10.), majd razzuk 15
percen at 200 ml festékeltdvolitd szerben, és ismételjitk meg a festékeltdvolitdst legalabb két-harom alkalommal
egészen addig, amig a héttér tiszta és szintelen nem lesz. Ezt kovetSen desztillalt vizzel oblitsiik le a géllemezt (2
x 2 perc), és leveg6n (2-3 6ra) vagy hajszdritoval (10-15 perc) szdritsuk meg.

1. megjegyzés: A fixdldst, mosdst, festést és festékeltdvolitdst 20 °C-on végezziik. Ne haszndljunk magas
hémérsékletet.

2. megjegyzés:  Ha az érzékenyebb eziistfestést (példdul a Pharmacia Biotech eziistfestd fehérjekészlete, kédszdma
17-1150-01) vélasztjuk, a plazminnal kezelt kazeinmintdkat 5 mg/ml-re kell higitani.

ERTEKELES

Az értékelést az ismeretlen minta dltal adott fehérjemintdzatnak a referenciastandardbdl ugyanazon a gélen kapott
mintazattal torténd osszehasonlitdsa révén végezhetjiik el. A juh-, kecske- és bivalytejbdl, illetve juh-, kecske- és
bivalytej keverékébdl készitett sajtokban taldlhatd tehéntej kimutatdsa a y;- és y,-kazeinek révén térténik, ame-
lyek izoelektromos f6kuszldsi pontjai a 6,5-6s pH és 7,5-6s pH kozotti tartomdnyba esnek (4a., 4b. és 5. dbra). A
kimutatdsi hatdr kisebb mint 0,5 %.

Szemrevételezéssel torténd értékelés

A szarvasmarha-eredet( tej mennyiségének szemrevételezéssel torténd értékeléséhez ajanlatos a minték és a stan-
dardok koncentracidit igy beszabdlyozni, hogy ugyanolyan intenzitdst kapjunk a juh-, kecske- ésvagy bivalyere-
detdi y,- és y;-kazeinekre (ldsd a ,y, E,G,B” és ,y; E,G,B” csikokat a 4a., 4b. és 5. dbrdn). Ezt kovetGen az ismeretlen
minta szarvasmarha-eredetd tejtartalma (1 %-ndl kevesebb, egyenld vagy tobb) kozvetleniil megitélhetd, ha a
szarvasmarha-eredetd y;- és y,-kazeineket (ldsd a ,y; C” és ,y, C" csikot a 4a., 4b. és az 5. dbrdn) egybevetjiik a
0 % és az 1 %-os referenciastandardokkal (juh és kecske esetében), valamint a laborat6rium belsd standardjaval

(bivalynal).
Denzitometrids értékelés

Ha rendelkezésre all, haszndljunk denzitométert (5.19.) a szarvasmarha-eredetti és a juh-, kecske-, illetve bivalye-
redetd y;- és y,-kazeinek adta csticsok egymdshoz viszonyitott ardnyanak mérésére (ldsd az 5. dbrat). Hasonlitsuk
ossze ezt az értéket az ugyanezen a gélen elemzett 1 %-os referenciastandard (juh, kecske), illetve a laboratoriumi
bels§ standard (bivaly) y;- és y,-kazeincstcsa dltal lefedett teriilet ardnydval.

Megjegyzés: A modszer akkor mitikodik megfelelden, ha mindkét szarvasmarha-eredetti kazeinre, a y;- és
Y,-kazeinekre egyértelmden pozitiv a jelzés az 1 %-os referenciastandardban, de nincs jel a 0 %-os
standardban. Ellenkez§ esetben, az eljdrdst optimalizalni kell a médszer részletes leirdsat kovetve.

A mintét akkor fogjuk pozitivnak tekinteni, ha benne a szarvasmarha-eredet( y;- és y,-kazein, illetve
az ezeknek megfelel§ csticsok alatti teriilet nagysdga nagyobb vagy egyenl6 az 1 %-os referenciastan-
dardndl kapott szintnél.
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1. dbra

A fedGlemez sematikus rajza

Spacer tape

0,25mmj-_ /,— ,,,,,,,,,, _

Polyester sheet

/Z/— | 280 mm " -~ :

2. dbra

A vizes és a szerves fazis kozott a centrifugildst kovetGen kialakul6 kazeinréteg

H20-Phase

)

CH:2Cl>-Phase

3. dbra

Ultravékony poliakrilamid gél 6ntésére alkalmas teritéses eljirds

a = tavtartdszalag (0,25 mm); b = fedSlemez (5.3.); ¢, e = tiveglapok (5.1.); d = géloldat (4.1.2.); f = géltart6 lemez (5.2.).
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4a. dbra

A juhsajtbdl és a kecskesajtbol szdrmazé és kiilonb6z8 mennyiségii tehéntejet tartalmazo, plazminnal kezelt kazeinek izoelektromos
fokuszalisa
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% CM = tehéntej szazalékos ardnya, C = tehén, E = juh, G = kecske
Az IEF-gél felsd fele lathato.

4b. dbra

A juhtej, kecsketej és bivalytej keverékébdl késziilt sajtokbol szirmazo és kiilonb6z8 mennyiségii tehéntejet tartalmazé, plazminnal kezelt

kazeinek izoelektromos fokuszéldsa
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*
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% CM = tehéntej szdzalékos ardnya, 1 + = 1 % tehéntejet tartalmazé és a tiszta szarvasmarhakazein-cstcesal a fokuszdlt tivolsdg felénél jelentkezd minta

C = tehén, E = juh, G = kecske, B = Bivaly

Az IEF-gél teljes elvédlasztasi tavolsdga lathato.
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5. dbra

A standardok (STD) és a juh-, illetve kecsketej keverékébél késziilt sajtokbodl szdirmazé mintdk denzitogrammijai izoelektromos fékuszaldst
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Az IEF-gél fels6 felét a N = 634 nm hullimhosszon mértiik le.
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1.

X. MELLEKLET
(7. cikk)

REFERENCIA-MODSZER KOLIBAKTERIUMOK KIMUTATASARA VAJBAN, SOVANY TEJPORBAN,
KAZEINBEN ES KAZEINATOKBAN

A MINTAK ELOKESZITESE

8261 ISO-szabvany.

. ELJARAS

4831 ISO-szabvany.

A tdptalajt 1 g vajnak megfelel§ vagy 0,1 g sovany tejpornak vagy kazeinnek/kazeindtoknak megfelel§ mintakkal oltjuk
be.

Mintdnként hdrom kémcsovet oltunk be.

EREDMENYEK

Ha a 3 kémcs@ hdrom negativ eredményt hoz, az eredmény ,megfelels”

Ha a 3 kémcs§ kett§ vagy hdrom pozitiv eredményt hoz, az eredmény ,nem megfelel§”

Ha a 3 kémcs§ kettS negativ eredményt hoz, az analizist kétszer meg kell ismételni (két kémesével)
- Haa 2 eredmény negativ, az eredmény ,megfelels”

- Halegaldbb 1 eremény pozitiv, az eredmény ,nem megfelels”.
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5.1.

5.2

5.3.

5.4.

5.5.

XI. MELLEKLET
(8. cikk)

LAKTOZ MEGHATAROZASA OSSZETETT TAKARMANYOKBAN

TARGY ES ALKALMAZASI TERULET

Laktéz meghatdrozdsa dsszetett takarmdnyokban.

HIVATKOZAS

A laktdztartalom a megadott eljdrds alapjan meghatdrozott, tomegszdzalékban kifejezett mennyiség.

DEFINICIO

A vizmentes laktdztartalmat g/100g-ban fejezziik ki.

A MODSZER ELVE

Az 6sszetett takarmdnyt vizzel felontjiik. Adjunk ,Biggs™-oldatot egy higitott lemért aliquot-hoz, hogy kicsapddjon
az osszetett takarmanybodl a zsir és a fehérjekomponens-frakci6. A mintat leszdrjiik (vagy centrifugéljuk), és a sztr-
letet (vagy feliiliiszot) injektdljuk egy 6lomionos kationcserélé HPLC-oszlopra mozgéfazisként HPLC-mindségt viz
haszndlataval. Az eludlt laktozt differencidl refraktométerrel () mutatjuk ki.

VEGYSZEREK
Altaldnos

Ellenkezd rendelkezés hidnydban csak elismert analitikai tisztasdga vegyszert és gdzmentes HPLC-mindség(i vizet
hasznéljunk.

Laktéz

A d-laktéz monohidrat ((C,,H,,)0,,H,0) tobbletnedvességet tud felvenni. Hasznélat el6tt mérjitk meg a tényleges
vizmennyiséget a Karl-Fisher-mddszerrel vagy tavolitsuk el a tobbletnedvességet tgy, hogy 8 érdra 105 °C-os
kemencébe helyezziik a laktozt (a laktéz ennél a kezelésnél nem vesziti el kristdlyviz-tartalmdt).

Koncentrilt Biggs/Szijarto-oldat (i)

Oldjunk fel 9,10 g cink-acetdt-dihidrétot (Zn(CH;COO),.2H,0) és 5,46 g foszfor-wolframsav-monohidréitot
(H5[P(W50,)4xH,0]) kériilbeliil 70 ml HPLC-mindség(i vizben egy 100 ml-es mérSlombikban.

Adjunk hozzd 5,81 ml jégecetet (CH;COOH). Higitsuk fel a 100 ml jelig HPLC-mindség(i vizzel (6.8.), és keverjitk
ossze. Ez az oldat szobahSmérsékleten egy évig tarolhaté.

Higitott Biggs/Szijarto-oldat

Higitsunk fel 25 ml koncentralt Biggs/Szijarto-oldatot (5.3.) vizzel 500 ml-re mérélombik hasznalatdval. Ez az oldat
szobahémérsékleten egy honapig tarolhato.

HPLC-mindségii viz elSkészitése

Szirjitk le az ultratiszta vizet (6.8.) vakuumos szirrendszer hasznalatdval (6.9.). A pumpa teljesitményének javi-
tasahoz és stabil alapvonal eléréséhez a mozgdfazist naponta gdzmentesitsiik valamilyen rendelkezésre 4116 tech-
nikdval, mint pl. hélium bevezetése, ultrahangos kezelés, vakuumos vagy in-line gdzmentesités.

Megjegyzés: Az oszlop élettartamdnak meghosszabitdsa érdekében fontos, hogy az eluens szén-dioxid-tartalma a
lehetd legalacsonyabb legyen és hogy az tjrafelvétel ne legyen lehetséges.
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6.

6.1.

6.2.

6.3.

6.4.

6.5.

6.6.

6.7.

6.8.

6.9.

ESZKOZOK

A szokdsos laboratériumi berendezés, valamint kiilondsen a kovetkezsk:

Ioncserél§ gyantdt tartalmaz6 HPLC-oszlop

Oszloptoltet: dlomionos kationcseréls csoportokkal aktivélt 8 % keresztkotést polisztirol-divinil-benzol kopolimer.
Oszlop méretei: 300 mm hosszt, bels§ dtmérg kb. 8mm.

Mds dtmér6t is lehet haszndlni, ha az dramldsi sebességet megfelelGen bedllitjuk.

ElGtétoszlop

Az el6tétoszlop egy kiilon kationcseréls (H') és egy anioncseréld (CO5-) kombindcidja, mindegyik kb. 30 mm x
4,6 mm-es (hossz x bels6 dtmérd) oszlopokba toltve (pl. mikro-el§tétoszlopok mikroelStétoszlop-tartdban)és sorba
kotve vagy ,mixed-bed” formdban, amelyet egy AG 50W—-X4, — 400 mesh (H") és egy AG3-X4A, 200-400 mesh
(OH-) alkot 35:65 (m/m) ardnyban, manudlisan egy kb. 20 x 9 mme-es (hossz x bels§ dtmérd) oszlopba toltve.

Termosztatikus oszlopkamra

85 °C + 1 °C alland6 hémérséklet fenntartdsara alkalmas kamra.

HPLC-pumpa

0,2-1,0 m/min 4lland6 dramldsi sebesség (< 0,5 % ingadozds) elddllitdsira képes pumpa.
HPLC-injektilé eszkoz

25 pl injektaldsdra képes automata mintaadagold < 0,5 % ismételhet8séggel.

Kézi eszkoz is haszndlhaté (ugyanazokkal a kovetelményekkel, mint az automata adagold).
HPLC-detektor

Magas érzékenység(i refraktiv index detektor, melynek zajszintje < 5,107° RI egység.
Integrator

Szoftver vagy az arra fenntartott integrator az adatgytjtéshez és feldolgozashoz és olyan cstcsteriiletek és cstcs-
magassagok el6éllitdsahoz, amelyet 4t lehet szdmitani laktézkoncentraciora.

Viztisztito egység
> 14 MQ.cm ellendlldsa ultratiszta viz (1. tipus) elééllitdsdra képes rendszer.

Oldészersziird egység

0,45 pm pérusméretdi membranszlirg hasznalataval valé vizszlirést lehet6vé tévé rendszer.

Megjegyzés:  Sok viztisztité egység (6.8.) rendelkezik beépitett 0,45 vagy 0,2 pm-es szlir6vel. A tovdbbi sz(irés
elhagyhatd, ha ezt a vizet kozvetleniil felhaszndljuk.

Analitikai mérleg
0,1 mg leolvashatésdgu mérleg.
Vizfiirdé

40 °C (* 0,5) hémérséklet tartdsara képes vizfiirdg.
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6.12.

6.13.

6.14.

6.15.

8.1.

8.2.

9.1.

9.2.

Centrifuga

Eppendorf-csévek vagy azzal egyenértékd, vagy nagyobb tipust cs6vek esetén legaldbb 3 000 g el&éllitdsira képes
centrifuga.

50 ml-es mérdlombik

50 ml drtartalom, A osztdly

Megjegyzés: Mds trtartalmi lombik is haszndlhaté a térfogattényezd figyelembevételével.

100 ml-es mérdlombik

100 ml drtartalom, A osztily

Osztott pipetta

10 ml-es osztott pipetta.

Megjegyzés: 5 ml-es kézi pipettdzé feltét is haszndlhatd, kétszer 5 ml vegyszer (5.3.) hozzdadasaval.

MINTAVETEL

Fontos, hogy a laborat6rium az ISO 707/IDF 50 (i) szerint vett, valoban reprezentativ mintdt kapjon, amely nem
sériilt a szdllitds vagy a tdrolds sordn.

A LAKTOZSTANDARD-OLDAT ELOKESZITESE

1. standard

Oldjunk fel kb. 50 mg mennyiségdi, pontosan (0,1 mg leolvashatdsdg) lemért laktéz monohidratot (5.2.) egy 100
ml-es mér6lombikban (6.14.) és toltsiik fel vizzel a jelzésig.

2. standard

Oldjunk fel kb. 100 mg mennyiségt, pontosan (0,1 mg leolvashatdsdg) lemért laktéz monohidratot (5.2.) egy 100
ml-es mérSlombikban (6.14.), és toltsiik fel vizzel a jelzésig.

Megjegyzés: A standard oldatok legfeljebb egy hétig tdrolhatok kb. 5 °C-on.

A VIZSGALATI MINTA ELOKESZITESE

A minta elkészitése

Meérjink ki kb. 5 g port egy 5 ml-es lombikba (6.13.) és 1 mg-os pontossaggal jegyezziik fel a tomegét (W, (11)).
Adjunk hozzd 50 ml vizet, és 0,01 g pontossdggal jegyezziik fel a tomeget (W, (11)). A lezdrt lombikot helyezziik
vizfird6be (6.11.) 30 percre, és ezalatt forditsuk at néhdnyszor. Ezt kovetGen hagyjuk szobahémérsékletre hdlni.

A minta kezelése

Vegyiink kb. 1 g-ot ebbdl az oldatbdl, és helyezziik egy 50 ml-es mérélobikba (6.13.), jegyezziik fel 1 mg-os pon-
tossaggal a tomegét (W, (11)), adjunk hozzd 20 ml vizet majd 10 ml higitott Biggs/Szijarto oldatot (5.4.), és tolt-
siik fel a jelig vizzel. Az elsé 30 perc alatt 6tszor gyengéden forditsuk 4t a lombikot.

1 6ra elteltével vegyiink egy aliquot részt, és centrifugdljuk (6.12.) 3 000 g-n 10 percig (magasabb g alkalmazhat6
megfelelGen rovidebb ideig). Haszndljunk egy aliquot részt a feliilisz6bol a HPLC-vizsgalathoz.
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10.

10.1.

10.1.1.

10.1.2.

10.1.3.

10.1.4.

10.1.5.

10.2.

10.3.

11.

HPLC-MEGHATAROZAS
A HPLC elGzetes elGkészitése
Az oszlop és az el6tétoszlop felszerelése

Szereljiik fel az el6tétoszlopot (6.2.) az oszlopkamrdn (6.3.) kiviil és az oszlopot (6.1.) a kamraban.

Megjegyzés: Ha a kamrdban nicsen csovezés az eluens el6melegitéséhez, az eluensnek 15 cm rozsdamentes acél
csovezésen keresztiil kell a kamraba jutnia, mielStt az oszlopba keriil (az eluensnek mindenképp fel
kell melegednie, mielStt az oszlopba keriil, kiillonben csticskiszélesedés fordul eld).

Detektor és kezdeti dramlds

Annak érdekében, hogy stabil legyen az alapvonal, kapcsoljuk be a detektort (6.6.) legaldbb 24 érdval a vizsgdlat
megkezdése el6tt. Allitsuk a detektor belsé hémérsékletét 35 °C-ra. Allitsuk az dramldst 0,2 ml/min sebességre (6.4.)
legaldbb 20 percre, ezalatt az oszlopkamrét (6.3.) szobahémérsékletre allitjuk.

Oszlopkamra és végleges dramldsi sebesség

Allitsuk az oszlopkamrit (6.3.) 85 °C-ra. Ha elérte ezt a hémérsékletet, 30 perc utin fokozatosan emeljiik az dram-
lasi sebességet 0,2ml/min-rél 0,6 ml/min-re (6.4.). Hagyjuk, hogy a rendszer egyensilyba keriiljon ezzel az dram-
ldsi sebességgel és 85 °C-on 2 érdn 4t vagy amig stabil alapvonalat nem kapunk.

Integrdlds

Gondosan valasszuk ki az adatgytijtés és -integraci6 paramétereit (6.7.), igy mint adatdtvitel, érzékenység, id6kons-
tans, cstcsszélesség és kiiszobérték.

A lakt6z retencids ideje kb. 11 perc.

Megjegyzés:  Szamos adatgyjts szoftver (6.7.) lehet6vé teszi az elméleti tdnyérszdm konnyd mérését. Rendsze-
resen mérjitk meg 1. standard (8.1.) elméleti tanyérszamat, és cseréljiik ki az oszlopot (6.1.), ha a
tanyérszam 25 %-kal alacsonyabb egy 1j oszlop kezdeti értékénél.

Elététoszlop-vizsgdlat

25 pl 0,05 %-os natrium-klorid-oldat injektdldsdval rendszeresen (sorozatonként legaldbb egyszer) ellendrizziik,
hogy az el6tétoszlop (6.2.) képes-e eltdvolitani a sokat a mintab6l. Ha csticsok jelennek meg, az elGtétoszlopot ki
kell cserélni.

Standardok futtatisa

Minden egyes vizsgélatsorozat elején injektdljunk 25 pl-t (6.5.) az 1. standardbdl (8.1.) majd a 2. standardbdl (8.2.).
Ismételjiik ezt meg 10-20 mintdnként és a sorozat végén is.

Mintdk futtatdsa

Injektaljunk 25 pl-t a minta feliilisz6jdbol (9.2.).

SZAMITAS ES AZ EREDMENYEK KIFEJEZESE
Kalibrilds

Rendes esetben a csticsok magassagat haszndljuk az eredmények szdmitdsdhoz, de ha a jel tdl zajos, a csticsteriile-
tet is haszndlhatjuk (a csiicsmagassdg szerinti mennyiségi meghatérozdst kevésbé befolydsoljak az alacsony koncent-
rdciéju osszetevdk cstcsai, amelyek részben, de nem elegendé mértékben elvalasztddnak a laktozesicstol).

A szoftvernek (6.7.) egy linedris kalibraci6s gorbét kell kiszdmitania, amely keresztiil vezet az origén. Ellendrizziik
a gorbét, hogy esetleg eltér-¢ a linearitdstdl (a linearitdstol valo eltérést legnagyobb valdszintiséggel az 1. (8.1.) és
2. (8.2.) standard hibds el6készitése, a rossz integracio és kevésbé valdszint médon az injektor hibds mikodése
okozza).
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12.

12.1.

12.2.

13.

Kiinduldsi adatként az 1. (8.1.) és 2. (8.2.) standard mg/ml-ben kiszdmitott laktézkoncentracidit hasznaljuk viz-
mentes laktozként.

A kalibracios vonal meredekségének (RF) meghatdrozdsa teriilet/koncentracié mg/ml-ben.
Mintdk

Az analizis eredményét g/100g-ra kapjuk meg, és a szoftver (6.7.) hasznilatdval vagy a kovetkezd képlet hasznd-
latdval szdmitjuk:

H x (W, +W,) x 50
C=————F——x0,1
RE x W, x W,

ahol:

C: laktozkoncentracié g/100 g por

H: a minta lakt6zcstcsianak magassiga

RF: a kalibrdcids gorbe vélaszjele (vagy meredeksége) mV/mg/ml-ben
W,: a porminta stilya g-ban (9.1.)

W,: a pormintdhoz adott viz silya g-ban (9.1.)

Wi a pormintdbdl elkészitett oldat stlya g-ban (9.2.)

50: a (9.2) pont szerint haszndlt mérSlombik térfogata

0,1: az eredmény dtvaltdsa g/100 g-ra
PONTOSSAG

Az ebbdl a laboratériumkozi tesztbl szarmazo értékek valdszintleg nem alkalmazhatok a megadottakon kiviil mas
koncentrdcidtartomdnyokra és matrixokra. Az ismételhetSség és a reprodukalhatdsag értékei egy, az 1SO 5725 (V)
szerint elvégzett laboratériumkozi teszt eredményébdl szdrmaznak.

Ismételhetdség

Ugyanazon modszerrel azonos vizsgdlati anyagon, ugyanazon laboratériumban ugyanazon kezelGszemély dltal,
ugyanazon berendezésen, és a két teszt elvégzése kozott eltelt rovid id6 alatt kapott két egyedi vizsgélati eredmény
kozotti abszolat killonbség az esetek legfeljebb 5 %-dban lesz nagyobb xxx-nil (korvizsgilattal meghatdrozando) (¥).

Reprodukalhatésig

Ugyanazon médszerrel azonos vizsgdlati anyagon, kiilonb6z6 laboratériumban kiilonbozé kezel@személy éltal,
kiilonbo6z8 berendezésen kapott két egyedi teszteredmény kozotti abszolit killonbség az esetek legfeljebb 5 %-dban
lesz nagyobb 0,5 g/100 g-ndl (korvizsgdlattal meghatdrozando).

HIVATKOZASOK

() J. Koops en C. Olieman, Netherlands Milk and Dairy Journal, 39 (1985) 89-106.
() D.A. Biggs en L. Szijarto, Journal of Dairy Science, 46 (1963) 1196.

() ISO 707 (IDF 50), Tej és tejtermékek — Mintavételi modszerek.

(™) 1SO 5725-1, Mérési modszerek és eredmények pontossdga (valodisdg és precizitds). 1. rész: Altaldnos elvek és
meghatdrozasok.

(") ISO 5725-2, Mérési médszerek és eredmények pontossiga (valodisdg és precizitds). 2. rész: Alapmodszer egy
mértékadd mérési mddszer ismételhetdségének és reprodukalhatdsigdnak meghatdrozdsara.



L 88/68

Az Eurépai Uni6 Hivatalos Lapja

2008.3.29.

XII. MELLEKLET

(9. cikk)

OLTOS SAVO KIMUTATASA INTERVENCIOS RAKTAROZASRA SZANT SOVANY TEJPORBAN A

KAZEINOMAKROPEPTIDEK NAGYTEL]ESITMENYU FOLYADEKKROMATOGRAFIAS ELJARASSAL (HPLC)

5.1.

5.2.

VALO MEGHATAROZASA UTJAN

TARGY ES ALKALMAZASI TERULET

Ez a médszer lehet6vé teszi az oltds savd kimutatdsat intervencios raktdrozdsra szdnt sovany tejporbdl a kazeino-
makropeptidek meghatdrozdsa révén.

HIVATKOZAS

ISO 707 nemzetkozi szabvany — Tej és tejtermékek — Mintavételi modszerek, az I. melléklet 2. ¢) pontjanak utolsé
bekezdésében foglalt irdnyelvek szerint.

DEFINICIO

Az oltéssavoszarazanyag-tartalom a megadott eljdrds alapjan, kazeinomakropeptid-tartalom kimutatdsdval megha-
tarozott, tomegszazalékban kifejezett mennyiség.

A MODSZER ELVE

— A sovény tejpor helyredllitsa, zsir és fehérjék eltdvolitdsa triklorecetsavas kicsapdssal és ezt kovetd centrifu-
gdldssal vagy sziréssel.

- Akazeinomakropeptidek (CMP) mennyiségének meghatdrozdsa a feliiliszobol nagyteljesitmény folyadékk-
romatogréfids eljdrdssal (HPLC).

- A mintdbdl kapott eredmények értékelése sovany tejporbol és akdr ismert mennyiségii savopor hozzdaddsa-
val, akar anélkiil késziilt standard mintdkkal val6 osszehasonlitas révén.

VEGYSZEREK

Az osszes vegyszernek elismerten analitikai tisztasdgunak kell lennie. A felhaszndlt viznek desztillalt viznek vagy
azzal legaldbb egyenértékd tisztasdgu viznek kell lennie.

Trikl6r-ecetsav-oldat

Oldjunk fel 240 g trikér-ecetsavat (CCl,COOH) vizben, és toltsiik fel vizzel 1 000 ml-re. Az oldatnak tisztdnak és
szintelennek kell lennie.

Eludlé-oldat, 6,0 pH

Oldjunk fel 1,74 g kdlium-hidrogén-foszfatot (K,HPO,), 12,37 g kélium-dihidrogén-foszfatot (KH,PO,), valamint
21,41 g nétrium-szulfitot (Na,SO,) megkozelitleg 700 ml vizben. Sziikség esetén foszforsav vagy kdlium-
hidroxid felhaszndldsaval dllitsuk be a pH-jat 6,0-ra.

Toltsiik fel vizzel 1 000 ml-re, és homogenizéljuk.

Megjegyzés: Az eluens osszetétele megvdltoztathatd, hogy megfeleljen a standardok tandsitvanyanak vagy az
oszlop-toltéanyag gydrtéja ajanldsainak.

Felhaszndlds el6tt az eluens-oldatot 0,45 pm pérusdtmérdjii membransziirdn szirjik le.
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5.3. Oblitéoldat

Keverjiink el egy rész acetonitrilt (CH;CN) kilenc rész vizzel. A keveréket szrjik 4t egy 0,45 pm pérustméréji
membranszirén.

Megjegyzés: Barmilyen mds, csiradl@ hatdst oblitGoldat is alkalmazhaté, amely nem rontja az oszlopok
elvédlasztoképességét.

5.4. Standard mintdk
5.4.1. Az erendeletben foglalt kivetelményeknek megfelel sovdny tejpor (azaz [0]).

5.4.2.  Ugyanez a sovdny tejpor 5 % (m/m) szabvdnyos dsszetételif oltds savdporral mddositva (azaz [5]).

6. ESZKOZOK
6.1. Analitikai mérleg
6.2. 2 200 g centrifugalis erd elérésére képes opcionalis centrifuga, koriilbeliil 50 ml-es, ledugézott vagy kupakkal ella-

tott centrifugacsovekkel felszerelve.

6.3. Mechanikus rdzogép

6.4. Mégneses keverd

6.5. Koriilbeliil hét centiméter dtmérdjd tivegtolesérek

6.6. SzlirGpapirok, kozepes sziir6képességgel, koriilbeliil 12,5 cm dtmérdvel
6.7. Uvegsztir6-berendezés 0,45 pm polusdtméréji membranszirsvel

6.8. Beosztdssal elldtott pipettdk, amelyek alkalmasak 10 ml adagoldsdra (ISO 648, A osztdly vagy ISO/R 835), vagy
olyan adagolérendszer, amely két perc alatt képes 10,0 ml adagoldsara

6.9. 20,0 ml viz kb. 50 °C-on torténd adagoldsdra képes adagolérendszer
6.10.  Termosztdtos szabalyozdssal ellatott vizfirds 25 £ 0,5 °C-ra dllitva
6.11. HPLC-eszkoz, részei:

6.11.1. Szivattya

6.11.2. Injektor, kézi vagy automata, 15-30 pl dirtartalommal.

6.11.3.  Két sorosan kotott TSK 2 000-SW kromatografids oszlop (30 cm hossz, belsé dtméré 0,75 cm) vagy ezzel egyen-
értékd oszlopok (pl. egy TSK 2 000-SWxl, egy Agilent Technologies Zorbax GF 250), és egy I 125-¢l vagy azzal
egyenértékd anyaggal toltott elGtétoszlop (3 cmx0,3 cm)

6.11.4. Termosztalt oszlopkamra, 35 + 1 °C-ra dllitva
6.11.5. Valtoztathat6 hullimhossztsigi UV-detektor, amely 205 nm-en 0,008 A érzékenységii méréseket tesz lehet6vé

6.11.6. Volgytl-volgyig torténd integraldsra alkalmas integrator

Megjegyzés: Lehetséges szobahdmérsékleten tartott oszlopokkal is dolgozni, de ekkor az elvélasztoképességiik
valamivel kisebb. Ebben az esetben a h6mérséklet az elemzés egyik tartomdnydban sem véltozhat *
5 °C-ndl tobbet.

7. MINTAVETEL

7.1. A mintdkat az ISO 707 nemzetkozi szabvanyban meghatdrozottak szerint kell venni. A tagéllamok azonban alkal-
mazhatnak ettdl eltér6 mintavételi modszert is, feltéve hogy az teljesiti a fent emlitett szabvanyban foglalt
alapelveket.

7.2. Taroljuk a mintat olyan koriilmények kozott, amely kizdrja, hogy az osszetétele megvéltozzon vagy lebomoljon.
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8. ELJARAS
8.1. A minta elGkészitése

A tejport tegyiik a tejpor terjedelménél kétszer nagyobb trtartalmu edénybe, amely légmentesen zdrhatd. Azonnal
zérjuk le az edényt. Az edény ismételt felforditdséval alaposan keverjiik fel a benne 1év6 tejport.

8.2. Vizsgdlati minta
Egy centrifugacsébe (6.2.) vagy 50 ml-es ledugaszolt lombikba mérjiink ki a mintdbdl 2 000 + 0,001 g-ot.
8.3. Zsir és fehérje eltavolitdsa

8.3.1.  Adjunk 20,0 ml meleg vizet (50 °C) a vizsgdlati mintdhoz. Oldjuk fel a port mechanikus rdzogép segitségével dtper-
ces razatassal (6.3.). Helyezziik a csovet vizfiirdSbe (6.10.), és engedjitk 25 °C-ra hdlni

8.3.2.  Adjunk hozzd két perc alatt 10,0 ml kb. 25 °C-os trikl6r-ecetsav-oldatot (5.1.), mikozben a méagneses keverGvel
erdteljesen keverjiik (6.4.). Helyezziik a csovet vizfiirdSbe (6.10.), és hagyjuk ott 60 percig

8.3.3.  Centrifugdljuk (6.2.) 10 percig 2 200 g-n, vagy sz(irjiik 4t a sziir6papiron (6.6.), kidobva az elsé 5 ml sz(irletet
8.4. Kromatogrifids meghatdrozds

8.4.1.  Fecskendezziink 15-30 pl pontosan kimért feliiliszot vagy szirletet (8.3.3.) a HPLC-késziilékbe (6.11.), amelynek
percenként 1,0 ml eludlé oldat (5.2.) dramldsi sebességgel kell mikodnie

1. megjegyzés: A haszndlt oszlopok belsS dtmérgjétsl vagy az oszlop gydrtéjanak utasitsaitdl fiiggSen mas dram-
lasi sebesség is hasznalhato.

2. megjegyzés: Az eludlé oldatot (5.2.) a kromatogréfids elemzés egész idGtartama alatt tartsuk 85 °C-on, hogy gdz-
mentes maradjon, és hogy megakaddlyozzuk a mikroorganizmusok szaporodésit. Més, hasonld
eredményre vezetd, elévigydzatossagi intézkedés is alkalmazhaté.

3. megjegyzés: Minden megszakitds alkalmaval 6blitsiik 4t vizzel az oszlopokat. Soha ne hagyjunk benniik az elud-
16szert (5.2.).

Miel6tt 24 6randl hosszabb id6re megszakitandnk a vizsgdlatot, elébb 6blitsiik 4t az oszlopokat
vizzel, majd mossuk legaldbb hdrom 6rdn 4t 6blitdoldattal (5.3.) percenként 0,2 ml-es folydsi sebes-
ség mellett.

8.4.2. Az [E] vizsgdlati minta kromatografids elemzésének eredményét egy kromatogram formdjdban kapjuk meg, ahol
minden csticsot a rd jellemz6 retencios id§ (RT) alapjan tudunk azonositani a kovetkezék szerint:

II. cstcs: a kromatogram mdsodik csticsa, kb. 12,5 perces retencios idével
III. cstics: a kromatogram harmadik csticsa, a CMP-nek megfelelGen, kb. 15,5 perces retenciés idével

Az oszlopvilasztds jelentGsen befolydsolhatja az egyes csticsok retencids idejét.

Az integrator (6.11.6.) minden cstcsra automatikusan kiszdmolja az A teriiletet:

Ay IL. cstics teriilete

Ay II1. cstics teriilete

Lényeges, hogy még a mennyiségi értelmezés eldtt minden kromatogram kiilalakjat megvizsgéljuk, hogy felfedez-
ziink minden olyan rendellenességet, amely vagy a késziilék vagy az oszlopok hibds miikodésébdl ered, vagy a
minta eredetére és jellegére vezethetd vissza.

Kétség esetén az elemzést meg kell ismételni.
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8.5.

Kalibralds

A standard mintéra (5.4.) is alkalmazzuk pontosan ugyanazt az eljardst, mint amely a 8.2. és a 8.4.2. pont kozotti
lefrdsban szerepel.

Haszndljunk frissen készitett oldatokat, mert a CMP 8 %-os triklorecetsavas-kornyezetben hamar bomlik. A vesz-
teség becsiilt értéke 30 °C-on 6ranként 0,2 %.

A mintdk kromatografids vizsgalatdt megel6zGen az oszlopokat az oldatban (8.5.1.) 1év standard minta (5.4.2.)
ismételt befecskendezésével addig kondiciondljuk, amig a CMP-nek megfeleld cstics retencios ideje konstanssd nem
valik.

Ugyanannyi mennyiség( szirletnek (8.5.1.) az injektdldsdval, mint amennyit a mintdknal hasznéltunk, hatdrozzuk
meg az R-vilaszjeleket.

AZ EREDMENYEK KIFEJEZESE

A szdmitds médszere és a képletek

Az R-vdlaszjelek kiszdmitdsa:
I cstics: Ry = 100/(A,,[0])
ahol:
Ry = alL cstcs vilaszjelei,
Ay [0] = a standard mintdbdl [0] a 8.5.3. pont szerint nyert II. csics teriilete
IIL cstics: Ry = W/(Ay[5] = Ay [0])
ahol:
Ry = allL cstics vélaszjele,
Ay [0]és Ay [5]1 = af0], illetve [5] standard mintdk esetén a 8.5.3. pontban nyert III. cstics alatti teriiletek

a savé mennyisége a [5] standard mintaban, azaz 5.

A csticsok relativ teriilete a mintdban [E]

SulE] = Ry x Ay[E]

SmlEl = Ryy x Agy[E]

SwlE] = Ry x A[E]

ahol:

Su [El, Sy [E], Siv [E] = all, IIL és IV. cstcs alatti relativ teriiletek a mintdban [E],

Ay [E], Ay [E] = a 8.4.2. pontban nyert II. és III. cstics alatti teriiletek a mintdban [E],
Ry, Ry = a9.1.1. pontban szdmitott vilasztjelek.

A mintdbél [E] kapott I11. cstics relativ retencids idejének kiszdmitdsa: RRT;,[E] = (RT,,[E])/(RT [ 5])
ahol:

RRT; [E] =  aminta [E] lIl. csticsdnak relativ retencids ideje,

RT;; [E] = amintdbdl [E] a 8.4.2. pont szerint nyert IIl. cstcs retencids ideje,

RT;; [5] = akontrollmintdbdl [5] a 8.5.3. pont szerint nyert III. cstcs retencids ideje.
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9.2.

9.3.

9.4.

9.4.1.

A kisérletek azt mutattdk ki, hogy a III. cstics relativ retencids ideje, vagyis RRTy, [E] és a hozzdadott savépor
mennyisége kozott 10 %-ig linedris Gsszefiiggés van.

— Az RRTy; [E] < 1,000, ha a savétartalom > 5 %;

—  az RRTy, [E] 2 1,000, ha a savétartalom < 5 %.

Az RRTy; értékeire megengedhetd bizonytalansdgi tényezd + 0,002.

Rendes esetben az RRTy;; [0] értéke 1,034-t61 csak kis mértékben tér el. Az oszlopok allapotatdl figgden az érték
kozeledhet az 1,000-hez, de anndl mindig nagyobbnak kell lennie.

A mintdban taldlhaté oltés savopor szdzalékos mennyiségének kiszdmitdsa:

W = SylE] - [1, 3 + (Sy[0] - 0, 9)]

ahol:

w = az oltds savo tomegszdzaléka a mintdban [E];

S [E] = az [E] vizsgdlati minta 9.1.2. pont szerint nyert III. csticsdnak relativ teriilete;

1,3 = allL cstcs relativ dtlagos teriilete a kiilonféle szarmazdst nem maédositott sovany tejpor-
ban meghatdrozott oltds savé gramm/100 g-ban kifejezve. Ez egy kisérletben nyert szdm-
adat;

S [0] = alIL cstcs relativ teriilete, amely egyenlS Ry; x Ay, [0]. Ezek a 9.1.1. pontban és a
8.5.3. pontban kapott értékek;

(Sy [0] = 0,9) = az 1,3 relativ tlagos teriiletre elvégzendd korrekcid, ha Sy, [0] nem egyenld 0,9. Kisérleti

titon a kontrollminta [0] III. csticsdnak relativ dtlagos teriilete 0,9.

Az eljirds pontossiga

Ismételhetdség

Az egyidSben vagy rovid idGeltéréssel egymds utdn, ugyanazon laboratériumi személyzet dltal, ugyanazzal az esz-
kozzel, azonos vizsgidlati anyagon elvégzett két meghatdrozds kiilonbsége nem haladhatja meg a 0,2 % m/m
értéket.

Reprodukdlhatdsdg

A két killonboz6 laboratériumban, azonos vizsgélati anyagon kapott két egyedi, egymastdl fiiggetlen eredmény
killonbsége ne haladja meg a 0,4 % m/m értéket.

Ertelmezés
Feltételezziik a savo hidnydt a mintdban, ha a S, [E] III. cstcsdnak a termék 100 grammjdra jut6 oltds savd gramm-

ban kifejezett relativ tertilete < 2,0 + (S, [0] - 0,9) ahol

2,0 = allL cstics relativ teriiletére megengedett legnagyobb érték, figyelembe véve a IIl. cstics
relativ teriiletét, azaz 1,3-at, a sovany tejpor eltérd osszetétele miatti bizonytalansgot és
a médszer reprodukalhatésdgat (9.3.2.),

(Sy; [0] - 0,9) elvégzendd korrekcio, ha az Sy, [0] teriilet kiilonbozik 0,9-t61 (ldsd a 9.2. pontot).
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9.4.2.

9.4.3.

9.4.3.1.

9.4.3.2.

Ha a III. cstics, Sy [E] relativ teriilete > 2,0 + (Sy; [0] — 0,9) és a IL. cstics, Sy, [E] relativ teriilete < 160, az oltdssavo-
tartalmat a 9.2. pontban jelzett médon hatdrozzuk meg.

Ha a IIL. cstics, Sy [E] relativ teriilete > 2,0 + (Sy; [0] — 0,9) és a IL. cstics, S;; [E] relativ teriilete < 160, hatdrozzuk
meg az Osszes fehérjetartalmat (P %); majd vizsgdljuk meg az 1. és 2. grafikont.

A magas fehérjetartalommal rendelkez8, mddositds nélkiili sovany tejpor mintdinak elemzésével nyert adatok
osszedllitasat az 1. és 2. grafikon mutatja.

A folyamatos vonal linedris regressziot jelent, amelynek egyiitthatdit a legkisebb négyzetek mddszerével szdmitot-
tak ki.

A szaggatott egyenes vonal a III. cstics relativ teriiletének felsd hatdrat az esetek 90 %-dban meg nem haladott valé-
szintiséggel rogziti.

Az 1. és 2. grafikon szaggatott egyenes vonalainak egyenletei a kovetkezdSk:

Siu=0,376 P %—10,7 (1. grafikon),
Sy =0,0123 S, [E] + 0,93 | (2. grafikon),

ahol:

Sm = alll cstics relativ teriilete, az 6sszes fehérjetartalom vagy az Sy [E] cstcs relativ teriilete szerint
szamitva,

P % = az Osszes fehérjetartalom tomegszazalékban kifejezve,

Sy [E] = aminta 9.1.2. pontban kiszdmitott relativ teriilete

Ezek az egyenletek a 9.2. pontban emlitett 1,3-as szdimmal egyenértékdek.

A kapott Sy, [E] relativ teriilete és az Sy, relativ teriilete kozotti kiilonbség (T, és T,) a kovetkezSk szerint ad6dik:
Tl = SIII[E] - [(0,376 P % - 10’7) + (SIII[O] - 079)]T2 = SIII[E] - [(0’0123 Su[E] + 0’93) + (SIII[O] - 0:9)]

Ha T, és|vagy T, nulla vagy kevesebb, nem hatdrozhat6 meg oltds savé jelenléte.

Ha T, és T, nulldndl tobb, oltds savo van jelen.

Az oltés savé mennyiségét a kovetkezd képlet alapjan szdmithatjuk ki: W =T, + 0,91

ahol:

0,91 a szaggatott és folyamatos vonal kozott a fiiggSleges tengelyen mért tavolsdg.
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5.1.

5.2

5.3.

5.4.

5.4.1.

XIII. MELLEKLET
(9. cikk)
OLTOSSAVO-SZARAZANYAG MEGHATAROZASA SOVANY TEJPORBAN ES A 2799/1999/EK
RENDELETBEN EMLITETT KEVEREKEKBEN
CEL: OLTOSSAVO-SZARAZANYAG HOZZAADASANAK KIMUTATASA:
a) a2799/1999/EK rendelet 2. cikkében meghatdrozott sovany tejporbol; és

b) a2799/1999[EK rendelet 4. cikkében meghatdrozott keverékekbdl.
HIVATKOZASOK: ISO 707 NEMZETKOZI SZABVANY

FOGALOMMEGHATAROZAS

Az oltéssavoszdrazanyag-tartalom a megadott eljdrds alapjan, kazeinomakropeptid-tartalom kimutatdsaval megha-
tarozott, tomegszazalékban kifejezett mennyiség.

A MODSZER ELVE

A kazeinomakropeptid-tartalmat a XII. melléklet szerint hatdrozzuk meg. A pozitiv eredményt mutaté mintdkat
forditott fazist nagy teljesitményi folyadékkromatografias eljardssal (HPLC) vizsgdljuk meg kazeinomakropeptid-A
jelenlétére. A mintdk kozvetleniil is vizsgdlhatok a forditott fazisi HPLC-eljdrdssal. A mintdbol kapott eredmények
értékelése standard mintdkkal val6 osszehasonlitds révén torténik, amelyek sovany tejporbdl, ismert mennyiség
savopor hozzdaddsdval, vagy anélkil késziilnek. Az 1 %-ndl (m/m) magasabb eredmények azt mutatjik, hogy
oltéssavo-szdrazanyag van jelen.

VEGYSZEREK

Az osszes vegyszernek analitikai tisztasdgtnak kell lennie. A felhaszndlt viznek desztillélt viznek vagy azzal lega-
1abb egyenértékd tisztasdgi viznek kell lennie. Az acetonitrilnek spektroszképiai mindségtinek vagy HPLC-
minGségtinek kell lennie.

Az eljdrashoz sziikséges vegyszerek leirdsdt ennek a rendeletnek a XII. melléklete tartalmazza.
Vegyszerek forditott fazisti HPLC-hez.
Triklér-ecetsav oldat

Oldjunk fel 240 g trikor-ecetsavat (CCl;COOH) vizben, és egészitsiik ki vizzel 1 000 ml-re. Az oldatnak tisztdnak
és szintelennek kell lennie.

A. és B. eluens

A. eluens: Helyezziink 150 ml acetonitrilt (CH;CN), 20 ml izopropanolt (CH;CHOHCH,), és 1,00 ml trifluor-
ecetsavat (TFA, CF;COOH) egy 1 000 ml-es mérélombikba. Egészitsiik ki vizzel 1 000 ml-re.

B. eluens: Helyezziink 550 ml acetonitrilt, 20 ml izopropanolt és 1,00 ml TFA-t egy 1 000 ml-es mérSlombikba.
Egészitsiik ki vizzel 1 000 ml-re. Felhasznalds el6tt az eluenst 0,45 pm porusdtmérdjii membréanszirén sztrjik le.

Az oszlop konzervildsa

Hasznalatot kovet&en az oszlopot a B-eluenssel (egy gradiens ttjan) at kell mosni és ezt kovetden acetonitrillel elo-
bliteni (egy gradiens utjan, 30 percig). Az oszlopot acetonitrilben kell tdrolni.

Standard mintdk

Az intervencios raktdrozds kovetelményeinek megfeleld sovany tejpor (azaz [0]).
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5.4.2.

5.4.3.

6.1.

6.2.

6.3.

6.4.

6.5.

6.6.

6.7.

6.8.

6.9.

6.11.1.

6.11.2.

6.11.3.

6.11.4.

6.11.5.

6.11.6.

7.1.

7.2.

Ugyanez a sovany tejpor 5 % (m/m) szabvanyos Osszetételdi oltds savoporral modositva (azaz [5]).

Ugyanez a sovany tejpor 50 % (m/m) szabvdnyos 6sszetételdi oltds savporral médositva (azaz [50]) (V).

ESZKOZOK
Az ehhez az eljardshoz haszndlatos eszkozoket ennek a rendeletnek a XIL melléklete ismerteti.
Analitikai mérleg

2200 g centrifugilis erd elérésére képes opciondlis centrifuga, koriilbeliil 50 ml-es, ledugézott vagy kupakkal elld-
tott centrifugacsovekkel felszerelve

Mechanikus rdzogép

Mégneses keverd

Koriilbeliil hét centiméter 4tmérdjti tivegtolesérek

SztirGpapirok, kozepes sziir6képességgel, koriilbeliil 12,5 cm dtmérdvel
Uvegsz(ir6-berendezés 0,45 pm porusdtmérdjti membransztirgvel

Beosztéssal elldtott pipettdk, amelyek alkalmasak 10 ml adagoldsara (ISO 648, A osztdly vagy ISO/R 835), vagy
olyan adagolérendszer, amely két perc alatt képes 10,0 ml adagoldsdra

20,0 ml viz kb. 50 °C-on t6rténd adagoldsdra képes adagolérendszer.
Termosztattal elldtott vizfiirdé 25 + 0,5 °C-ra allitva
HPLC-berendezés, részei:

Bindris gradienst szivattytrendszer

Injektor, kézi vagy automata, 100 pl kapacitdssal

Agilent Technologies Zorbax 300 SB-C3 kromatografids oszlop (25 cm hosszd, belsé dtmérd 0,46 cm) vagy ezzel
egyenértékd, nagy belsS atmérdjt, szilika alapt forditott fazist oszlop

Termosztatikus oszlopkamra, 35 * 1 °C-ra illitva

Viltoztathaté hullimhossztisdgt UV-detektor, amely 210 nm-en (szitkség esetén magasabb hullimhosszon is, 220
nm-ig) 0,02 A érzékenységli méréseket tesz lehetGvé

A koz6s alapvonalra vagy volgyt6l-volgyig torténd integraldsra alkalmas integrator

Megjegyzés: Lehetséges szobahSmérsékleten tartott oszlopokkal is dolgozni, de ekkor a h6mérséklet az elemzés
sordn sem valtozhat + 1 °C-ndl tobbet, ellenkezd esetben til nagy lesz a CMP,, retenciés idejében fel-
1épé variancia.

MINTAVETEL

A mintdkat az ISO 707 nemzetkozi szabvanyban meghatdrozottak szerint kell venni. A tagdllamok azonban alkal-
mazhatnak ettdl eltéré mintavételi modszert is, feltéve hogy az teljesiti a fent emlitett szabvinyban foglalt
alapelveket.

Taroljuk a mintdt olyan koriilmények kozott, amely kizdrja, hogy az osszetétele megvéltozzon vagy lebomoljon.

(") Szabvdnyos 6sszetételdi oltdssavopor és a modositott sovany tejpor is beszerezheté a NIZO-t6l, Kernhemseweg 2, PO Box 20, NL-6710

BA Ede. Azonban a NIZO-porokkal egyenértékii eredményeket nytjt6 porok is felhasznalhatok.
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8. ELJARAS
8.1. A vizsgilati minta el6készitése

A tejport tegyiik a tejpor terjedelménél kétszer nagyobb drtartalmi edénybe, amely légmentesen zarhat6. Azonnal
zdrjuk le az edényt. Az edény ismételt felforditdsdval alaposan keverjiik fel a benne 1év6 tejport.

8.2. Vizsgélati adag

Egy centrifugacsébe (6.2.) vagy egy alkalmas 50 ml-es ledugaszolt lombikba mérjiink ki a mintabél 2,00 + 0,001
g-ot.

Megjegyzés: Keverékek esetében a vizsgdlati mintdbdl olyan mennyiséget mérjiink ki, hogy a zsirtalanitott min-
taadag 2,00 g-nak feleljen meg.

8.3. Zsir és fehérje eltavolitdsa

8.3.1.  Adjunk 20,0 ml meleg vizet (50 °C) a vizsgdlandé mennyiséghez. Oldjuk fel a port tperces rézatdssal, vagy sava-
nyu ir6 esetében harmincperces rdzatdssal mechanikus rdzégépen (6.3.). Helyezziik a centrifugacsovet vizfiirdébe
(6.10.), és engedjiik 25 °C-ra hdlni.

8.3.2.  Adjunk hozzd 10,0 ml 25 °C hémérséklet triklérecetsav-oldatot (5.1.) folyamatosan két percen 4t, mikozben erd-
teljesen keverjitk a magneses keverd segitségével (6.4.). Helyezziik a csovet vizfirdébe (6.10.), és hagyjuk ott 60

percig.
8.3.3.  Centrifugdljuk (6.2.) 10 percig 2 200 g—n, vagy sz(rjiik 4t szdirSpapiron (6.6.). Ontsiik ki az els§ 5 ml szfirletet.
8.4. Kromatogrifids meghatdrozds

8.4.1. A HPLC-elemzést a XII mellékletben leirtak szerint végezziik el. Ha negativ eredményt kapunk, az elemzett minta
nem tartalmaz kimutathaté mennyiségli oltdssavé-szdrazanyagot. Ha az eredmény pozitiv, a kovetkez6kben
meghatdrozott forditott fazist HPLC-eljardst kell alkalmazni. A forditott fézistt HPLC-m6dszer kozvetleniil is alkal-
mazhat6. Savanyd fropor jelenléte hamis pozitiv eredményt adhat a XII. mellékletben leirt médszer haszndlatéval.
A forditott fazisti HPLC-eljdrds kizdrja ezt a lehetdséget.

8.4.2.  Miel6tt végrehajtandnk a forditott fazisi HPLC-elemzést, a gradienskoriilményeket optimalizalni kell. A koriilbelil
6 ml holttérfogattal (a térfogat az oldatok osszefutdsi pontjdtdl az injektorhurok térfogatdig, bezarélag) rendelkezd
gradiensrendszerekhez 26 * 2 perces CMP ,-retenciés id6 az idedlis. Az ennél kisebb holttérfogattal rendelkez gra-
diensrendszerekhez (példdul 2 ml) optimalis retencids id6nek 22 percet haszndljunk.

Vegyiik az 50 % oltds savot tartalmazo, illetve nem tartalmazé standard mintdkat (5.4.).

Injektdljunk 100 pl felaliszét vagy szrletet (8.3.3.) a HPLC-késziilékbe, amely az 1. tébldzat szerint megadott fel-
derit8 gradienskorilmények kozott makodik.

1. tdbldzat

Felderit$ gradienskoriilmények a kromatografids vizsgdlatok optimalizilisihoz

- Aramlst sbesség % A %8 Gorbe
Kiindulds 1,0 90 10 *
27 1,0 60 40 linedris
32 1,0 10 90 lineéris
37 1,0 10 90 lineéris
42 1,0 90 10 lineéris

A két kromatogram osszehasonlitdsa megmutatja a CMP ,-cstics helyét.

A kovetkezSkben meghatérozott képlet alkalmazdsaval kiszdmithat6, hogy milyen kiinduldsi oldészer-6sszetételt
kell alkalmazni a normaél gradienshez (ldsd 8.4.3.). % B=10-2,5 + (13,5 + (RT, 26)[6)x30[27%B=7,5
+ (13,5 + (RT.p 0 — 26) [ 6) x 1,11

cmpA

cmpA
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8.4.3.

8.4.4.

8.5.

ahol:

RT,pat  CMP, retencids ideje a felderitd gradiensben

10: a felderitd gradiens kiinduldsi % B-je

2,5: a % B a kozéppontndl minusz a % B a kiinduldskor a normdl gradiensben
13,5: a felderit§ gradiens fél futamideje

26: a CMP, sziikséges retencids ideje

6: a felderitd és normal gradiens meredekségeinek ardnya

30: A % B kiinduldskor minusz a % B 27 percnél a felderit6 gradiensben

27: a felderitd gradiens futamideje.

Vegyiink oldatot a vizsgdlati mintdkbol

Fecskendezziink 100 pl pontosan kimért feliiliszot vagy sztirletet (8.3.3.) a percenként 1,0 ml eluens (5.2.) dram-
ldsi sebességgel tizemel§ HPLC-késziilékbe.

A vizsgdlat kezdetén az eluens Osszetételét a 8.4.2. pont adja meg. Ez rendszerint kozeliti az A:B = 76:24 ardnyt
(5.2.). Kozvetlenill az injektdlds utdn egy linedris gradiens indul, amely 27 perc elteltével a B-oldat 5 %-kal maga-
sabb szdzalékos ardnydt eredményezi. Ezutdn elindul egy linedris gradiens, amely az eluens Osszetételét 6t perc
milva 90 % B ardnyra alakitja. Ez az 6sszetétel 6t percen keresztiil fennmarad, ezt kovetGen egy linedris gradiens
mentén Ot perc alatt a kiinduldsi 6sszetételre véltozik. A szivattytrendszer belsd térfogatatdl fuggden a kovetkezd
injektéldst az eredeti dllapot visszadlldsa utdn 15 perccel lehet elvégezni.

1. megjegyzés: A CMP, retencids idejének 26 + 2 percnek kell lennie. Ezt az els8 gradiens kiinduldsi és végponti
feltételeinek valtoztatdsdval lehet elérni. Mindazonéltal a % B kiilonbsége a kiinduldsi és végponti
koriilmények kozott az els6 gradiensben 5 % B maradjon.

2. megjegyzés: Az eluenseknek kell6képpen gdzmenteseknek kell lenniiik és igy is kell maradniuk. Ez 1étfontos-
sdgti a gradiens-szivattytrendszer megfelel6 mikodéséhez. A CMP ,-cstics retencids idejének sz6-
rdsa kisebb kell legyen 0,1 percnél (n = 10).

3. megjegyzés: Minden 6t minta utdn ismét a referenciamintdt (5) kell beinjektdlni, és segitségével tj R-vélaszjelet
kell meghatdrozni (9.1.1.).

A vizsgdlati minta (E) kromatogréfids elemzésének eredményét egy kromatogram forméjiban kapjuk meg, ahol a
CMP ,-csticsot a koriilbeliil 26 perces retencids id6 alapjan lehet beazonositani.

Az integrator (6.11.6.) automatikusan kiszdmolja a CMP ,-cstics H-csticsmagassdgat. Az alapvonal helyzetét min-
den kromatogramon ellendrizni kell. Ha az alapvonal illesztése nem volt pontos, az elemzést vagy az integraldst
ismételni kell.

Megjegyzés: ha a CMP,-cstics kell6képp elkiiloniil a tobbi csticstdl, volgytsl-volgyig torténd alapvonal-
hozzarendelést kell alkalmazni, egyéb esetben merdlegeseket kell egy koz6s alapvonalra dllitani, a kiin-
duldsi pont legyen kozel a CMP-cstcshoz (azaz nem t = 0 percnél!). Haszndljuk ugyanazt az
integraldsi modszert a standardndl és a mintdknal is, és kozos alapvonal esetén ellendrizziik a kon-
zisztencidjat a mintdk és a standard esetében is.

Lényeges, hogy még a mennyiségi értelmezés el6tt valamennyi kromatogram kiilalakjat megvizsgéljuk, hogy felfe-
dezziink minden olyan rendellenességet, amely vagy a késziilék vagy az oszlopok hibds mtkodésébdl ered, vagy a
vizsgdlt minta eredetére és jellegére vezethetd vissza. Kétség esetén az elemzést meg kell ismételni.

Kalibralas

A standard mintdkra (5.4.1. és 5.4.2.) is alkalmazzuk pontosan ugyanazt az eljdrdst, mint amely a 8.2.-8.4.4. pon-
tig tart leirdsban szerepel. Hasznaljunk frissen készitett oldatokat, mert a CMP 8 %-os triklor-ecetsavas kornye-
zetben, szobahdmérsékleten hamar bomlik. Az oldat 4 °C-on 24 6ran at stabil marad. Hosszu elemzési sorok
esetében ajdnlatos az automatikus injektorban hitott mintatdlcat hasznélni.

Megjegyzés: A 8.4.2. pont kihagyhatd, ha a kiinduldsi feltételre kordbbi elemzésekbdl ismert a % B értéke.



2008.3.29.

Az Eurdpai Uni6 Hivatalos Lapja

L 88/79

9.1.

9.1.1.

9.2.

9.3.

9.4.

A referenciaminta [5] kromatogramjdnak az 1. dbrdval analognak kell lennie. Ezen a gorbén a CMP ,-csticsot két
kisebb cstics el6zni meg. Lényeges ugyanilyen elvélasztdst elérni.

A mintdk kromatogréfids meghatdrozdsa el6tt injektdljunk 100 pl oltés savé nélkili standard mintét [0] (5.4.1.).
Ekkor a kromatogramon a CMP ,-cstics retencids idejénél cstics ne jelenjen meg.

Az R-vélaszjelet tigy hatdrozzuk meg, hogy a mintdkndl haszndlttal azonos mennyiségdi sztrletet injektdlunk
(8.5.1).

AZ EREDMENYEK KIFEJEZESE
A szdmitds médszere és a képletek
Az R-vdlaszjel kiszdmitdsa:

CMP,-cstics: R = W[H

ahol:

R = a CMP,-csics vélaszjele

H = a CMP,-cstics magassaga

W = asavé mennyisége a standard mintdban [5].

A mintéban taldlhat6 oltés savpor szizalékos mennyiségének kiszamitisa

W(E) = R x H(E)

ahol:

W(E) = az oltés savo szdzalékos (m/m) mennyisége a mintdban (E)
R = a CMP,-cstcs vélaszjele (9.1.1.)

H(E) = a CMP,-csics magassdga a mintdban (E)

Amennyiben W(E) nagyobb mint 1 %, és a retencids ideje, valamint a standard minta [5] retencids ideje kozotti
kiilonbség kisebb mint 0,2 perc, akkor oltdssavé-szdrazanyag van jelen.

Az eljéris pontossiga
Ismételhetdség

Az egy idében vagy rovid idGeltéréssel egymds utdn, ugyanazon laboratériumi személyzet dltal, ugyanazzal az esz-
kozzel, azonos vizsgélati anyagon elvégzett két meghatdrozas kiilonbsége nem haladhatja meg a 0,2 % m/m értéket.

Reprodukdlhatdsdg

Nincs meghatdrozva.

Linearitds

A 0-16 % oltéssavo-tartalom esetén linedris osszefiiggést kell kapni, amelynek korreldcios egyiitthat6ja > 0,99.

Ertelmezés

Az 1 %-os hatdr osszhangban van a 214/2001/EK rendelet XIX. mellékletének 9.2. és 9.4.1. pontjdban foglalt ren-
delkezésekkel, és tartalmazza a reprodukdlhatdsdg miatti bizonytalansagot.
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Table 1
Ni — 4,6 standard

GMPa

Absorbance (220 nm)

0 5 10 15 20 25 30
times (Minutes)
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4.1.

4.2.

4.2.1.

4.2.2.

4.2.3.

4.3.

4.4.

4.4.1.

4.4.2.

4.4.3.

4.4.4.

4.4.5.

XIV. MELLEKLET
(10. cikk)
SOVANY TEJPOR: FOSZFATIDILSZERIN ES FOSZFATIDIL-ETANOLAMIN MENNYISEGI
MEGHATAROZASA

Maddszer: forditott fdzisi HPLC.

CEL £S ALKALMAZASI TERULET

A modszer a foszfatidilszerin (PS) és a foszfatidil-etanolamin (PE) mennyiségi meghatdrozdsara szolgél sovany tej-
porbdl (SMP), és alkalmas a sovdny tejporban taldlhaté irészdrazanyag kimutatdsara.

FOGALOMMEGHATAROZAS

PS + PE tartalom: az itt meghatdrozott eljdrds alapjan meghatdrozott anyag tomegtortje. Az eredményt 100 g porra
megadott foszfatidil-etanolamin-dipalmitoil (PEDP) milligrammjaban fejezziik ki.

A MODSZER ELVE

Aminofoszfolipidek kivondsa tejporbol késziilt tejbd] metil-alkohollal. A PS és a PE meghatarozésa forditott fazist
(RP) HPLC-vel és fluoreszcenciaészleléssel o-ftaldialdehid-(OPA-) szdrmazék forméjaban torténik. A vizsgalati minta
PS- és PE-tartalmat egy ismert mennyiségti PEDP-t tartalmazé standarddal val6 dsszehasonlitds alapjan kapjuk meg.

VEGYSZEREK

Az osszes vegyszernek analitikai tisztasigtinak kell lennie. A felhaszndlt viznek egyéb el6irds hidnydban desztillalt
viznek, vagy azzal egyenértéki tisztasdgt viznek kell lennie.

Standardanyag: legaldbb 99 %-os tisztasdgii PEDP

Megjegyzés: A standardanyagot — 18 °C-on kell tdrolni.

A standard mintdhoz és a vizsgdlati minta elGkészitéséhez hasznélt vegyszerek
HPLC-mindségii metil-alkohol

HPLC-mindségi kloroform

Triptamin-monohidroklorid

Az o-ftildialdehid-derivatum készitéséhez hasznilt vegyszerek
NaOH, 12 M vizes oldat

Bérsav, 0,4 M vizes oldat NaOH-val 10,0 pH-ra dllitva (4.3.1.)
2-merkapto-etanol

o-ftaldialdehid (OPA)

HPLC-eluensek

Az eluenseket HPLC-minGségt vegyszerek felhaszndldsaval kell késziteni
HPLC-mind&ségt viz

Fluorimetrikus tisztasdgi metil-alkohol

Tetrahidrofurdn

Natrium-dihidrogén-foszfat
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4.4.6.

4.4.7.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

5.7.

5.8.

5.9.

5.13.1.

5.13.2.

5.13.3.

5.13.4.

5.13.5.

5.13.6.

7.2.

7.2.1.

7.2.2.

Natrium-acetat

Ecetsav

ESZKOZOK

Analitikai mérleg, 1 mg-os pontossdgli mérésre képes, 0,1 mg-os leolvashat6sdggal
Féz6poharak, 25 és 100 ml drtartalommal

1 és 10 ml adagoldsdra alkalmas pipettak

Médgneses keverd

0,2, 0,5 és 5 ml-es adagoldsra képes beosztdsos pipettdk

10, 50 és 100 ml drtartalmt mérglombikok

20 és 100 pl-es fecskendSk

Ultrahangos fiirdg

27 000 x g-vel miikods centrifuga

Mintegy 5 ml drtartalma tivegfiolak

25 ml drtartalma beosztdsos méréhenger

pH-mér6, 0,1 pH egységig pontos

HPLC-berendezés

Gradiens szivattytrendszer, amely 200 baron 1,0 ml/min sebességgel tud mtikodni
Automata mintavevd derivitumképzd lehetSséggel

Oszlopfiits egység, képes az oszlopot 30 °C £ 1 °C-on tartani

Fluoreszcencia-detektor, képes 330 nm gerjesztési hullimhosszal és 440 nm kibocsatasi hullimhosszal makodni
A gorbe csticsai alatti teriilet mérésére alkalmas integrator vagy adatfeldolgozé szoftver

Egy Lichrosphere — 100 oszlop (250 x 4,6 mm) vagy azzal egyenértékd oszlop, 5 pm-os részecskenagysagti okta-
decilszilannal (C, ) toltve

MINTAVETEL

A mintavételt a 707 I1SO-szabvany szerint kell elvégezni.

ELJARAS
Bels§ standard oldat készitése

Meérjiink ki egy 100 ml-es mérélombikba (5.6.) 30,0 £0,1 mg triptamin-monokloridot (4.2.3.), és toltsiik fel jelig
metil-alkohollal (4.2.1.)

Pipettdzzunk 1 ml-t (5.3.) ebbdl az oldatbél egy 10 ml-es mérSlombikba (5.6.), és toltsiik fel jelig metil-alkohollal
(4.2.1.), hogy elérjitk a 0,15 mM-triptaminkoncentraci6t

A vizsgélati minta oldatdnak elkészitése

Meérjiink ki egy 25 ml-es f6z6pohdrba (5.2.) 1,000 £ 0,001 g sovanytejpor-mintit. Adjunk hozza pipettdval (5.3.)
10 ml 40 °C * 1 °C-os desztilldlt vizet, és a magneses keverén (5.4.) keverjitkk 30 percig, hogy minden csomé
feloldédjon

Pipettdzzunk 0,2 ml (5.5.) tejporbdl késziilt tejet egy 10 ml-es mérdlombikba (5.6.), majd a fecskendd haszndlaté-
val (5.7.) adjunk hozzd 100 pl 0,15 mM-os triptaminoldatot (7.1.), és toltsiik fel metil-alkohollal a jelig (4.2.1.).
Gondosan keverjiik el felforditdssal, és 15 percen 4t kezeljiik ultrahanggal (5.8.)
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7.2.3.

7.3.

7.4.

7.5.

Centrifugdljuk (5.9.) 27 000 x g erdvel 10 percig, és a feliiliszot egy ivegfioldba gydjtsik ossze (5.10.).

Megjegyzés: A vizsgalati mintdbol késziilt oldatot a HPLC-vizsgélat elvégzéséig 4 °C-os hémérsékleten kell tarolni.
Kiilsd standard oldat készitése

Mérjink ki 55,4 mg PEDP-t (4.1.) egy 50 ml-es mérSlombikba (5.6.), és adjunk hozzd a beosztdsos mérShenger
(5.11.) haszndlatdval 25 ml kloroformot (4.2.2.). Melegitsiik a ledugaszolt lombikot 50 °C# 1 °C-ra, és gondosan
addig keverjiik, mig a PEDP fel nem oldédik. Hitsiik vissza a lombikot 20 °C-ra, metil-alkohollal (4.2.1.) toltsiik fel
jelig, és felforditassal keverjiik el

Pipettdzzunk (5.3.) ebbdl az oldatbdél 1 ml-t egy 100 ml-es mérSlombikba (5.6.), majd jelig toltsiik fel metil-
alkohollal (4.2.1.). Pipettdzzunk (5.3.) ebbdl az oldatbdl 1 ml-t egy 10 ml-es mér6lombikba (5.6.), adjunk hozzd
100 pl (5.7.) 0,15 mM-os triptaminoldatot (7.1.), majd jelig toltsiik fel metil-alkohollal (4.2.1.). Keverjik el
felforditdssal

Megjegyzés: A referenciaoldatot a HPLC-elemzés elvégzéséig 4 °C-os hémérsékleten kell tdrolni.
A derivil6 vegyszer elkészitése

Mérjiink ki 25,0 +0,1 mg OPA-t (4.3.4.) egy 10 ml-es mérSlombikba (5.6.), adjunk hozzd 0,5 ml (5.5.) metil-
alkoholt (4.2.1.), és gondosan keverjiik el, hogy az OPA feloldddjon. Jelig toltsiik fel borsavoldattal (4.3.2.), és fecs-
kenddvel (5.7.) adjunk hozzd 20 ul 2-merkaptoetanolt (4.3.3.).

Megjegyzés: A derivalé reagenst barna iivegfioldban 4 °C-on kell tdrolni, koriilbeliil egy hétig stabil.
HPLC-meghatdrozds
Eludld-olddszerek (4.4.)

A. oldészer: 0,3 mM nétrium-dihidrogén-foszfat és 3 mM ndtrium-acetdt-oldat (6,5 * 0,1-es pH-ra ecetsavval bedl-
litva):metil-alkohol:tetrahidrofurdn = 558:440:2 (v/v|v) ardnyban

B. oldészer: metil-alkohol.

Javasolt eludlé gradiens:

1d6 A. oldészer B. oldészer Aramlisi sebesség
(perc) (%) (%) (ml/min)

Kiindulds 40 60 0

0,1 40 60 0,1
5,0 40 60 0,1
6,0 40 60 1,0
6,5 40 60 1,0
9,0 36 64 1,0
10,0 20 80 1,0
11,5 16 84 1,0
12,0 16 84 1,0
16,0 10 90 1,0
19,0 0 100 1,0
20,0 0 100 1,0
21,0 40 60 1,0
29,0 40 60 1,0
30,0 40 60 0

Megjegyzés:  Annak érdekében, hogy az 1. dbrdn bemutatott elvdlasztasi képességet elérjiik, az eludlé gradiens kis-
mértékd megvéltoztatdsdra lehet sziikség.

Oszlophdmérséklet: 30 °C.



L 88/84

Az Eurdpai Uni6 Hivatalos Lapja

2008.3.29.

7.5.3.

7.6.

7.6.1.

7.6.2.

7.6.3.

9.1.

Befecskendezett mennyiség: 50 pl derivdldszer és 50 pl mintaoldat
Oszlop kalibrdldsa

A rendszer napi inditdsakor az oszlopot 100 %-os B.oldészerrel mossuk 4t egy negyed 6rdn 4t, majd véltsunk 4t
A:B = 40:60 aranyu keverékre, és 1 ml/min dramldsi sebességgel tovdbbi negyed ordn keresztiil kalibraljuk. Végez-
ziink vak tesztet metil-alkohol injektdldsdval (4.2.1.).

Megjegyzés: Hosszabb idejd tdrolds el6tt az oszlopot metil-alkohol:kloroform = 80:20 (v/v) ardnyt keverékével
mossuk 30 percen it.

Hatdrozzuk meg a PS + PE tartalmat a vizsgdlati mintdban

Viégezziik el a kromatogrdfids elemzés 1épéseit a futtatdstél-futtatdsig terjedd id6t dllandd értéken tartva, hogy konstans reten-
cids idket kapjunk. A vdlaszjel szdmitdsdhoz a kiilsg standard oldatot (7.3.) minden 5-10 vizsgdlati minta utdn fecskendez-
zitk be.

Megjegyzés: Az oszlopot a 100 %-os B.olddszerrel (7.5.1.) minden 20-25 futtatds utdn legaldbb harminc percen
at kell mosnunk.

Integrilds médja

PEDP-cstics

A PEDP egyetlen cstcsban eludlodik. A cstics alatti teriiletet volgytél-volgyig integréldssal hatdrozzuk meg.
Triptamincstics

A triptamin egyetlen csticsban eludlédik (1. dbra). A cstcs alatti teriiletet volgyt6l-volgyig integrdldssal hatdrozzuk
meg.

PS- és PE-csticscsoportok

A leirt feltételek mellett (1. dbra), a PS két {8, részben egymdstdl el nem vél6 cstcsban eludlédik ki, amelyet egy
kisebb cstics el6z meg. A PE hdrom {6, részben egymdst6l el nem vél6 cstcsban eludlédik ki. Hatdrozzuk meg min-
den csticscsoport egész teriiletét az alapvonalnak az 1. dbrdn bemutatott illesztésével.

SZAMITAS ES AZ EREDMENYEK KIFEJEZESE

A vizsgdlati minta PS- és PE-tartalmat a kovetkezdk szerint lehet kiszdmitani: C = 55,36 x ((A,)[(A})) * ((T)/(T))

ahol:

C = aPS-vagy PE-tartalom a vizsgdlati mintdban (mg/100 g por)

A, = astandardminta-oldat PEDP-cstcsa alatti teriilet (7.3.)

A, = aPS-vagy PE-cstics alatti teriilet a vizsgdlati mintdb6l késziilt oldatban (7.2.)
T, = astandardminta-oldat triptamincsticsa alatti teriilet (7.3.)

T, = a triptamincstics alatti teriilet a vizsgdlati mintabdl késziilt oldatban (7.2.).

A MODSZER PONTOSSAGA

Megjegyzés: Az ismételhetGségre vonatkoz6 értékek kiszdmitdsa az IDF nemzetkozi szabvanynak (') megfelelGen
tortént. Az ideiglenes reprodukdlhatésagi hatrérték kiszamitdsa az e rendelet III. mellékletének
b) pontja szerint tortént.

Ismételhet§ség

Az ismételhetdség relativ szordsa, amely az ugyanazon személy dltal, ugyanannak a késziiléknek a hasznélatdval,
ugyanolyan koriilmények kozott, ugyanazon vizsgalati mintdbdl, rovid idGeltéréssel kapott fiiggetlen elemzési ered-
mények variabilitdsat fejezi ki, nem haladhatja meg a 2 %-os relativ értéket. Ha ilyen korilmények kozott két meg-
hatdrozdst végeznek el, akkor a két eredmény viszonylagos eltérése nem lehet nagyobb, mint az eredmények
szamtani kozépértékének 6 %-a.

(") IDF 135B/1991 nemzetkozi szabvany. Tej és tejtermékek. Analitikai modszerek pontossdgi jellemz6i. Vdzlat a kollaborativ vizsgalati eljd-

réshoz.
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9.2. Reprodukalhatésig

Ha két laboratériumban mds késziilékeken, més személyek, més feltételek mellett végeznek el két meghatdrozdst
ugyanannak a vizsgdlati mintdnak az elemzése céljdbol, akkor a két eredmény viszonylagos eltérése nem lehet

sz

10. HIVATKOZASOK

10.1.  Resmini P., Pellegrino L., Hogenboom J.A., Sadini V., Rampilli M., ,Detection of buttermilk solids in skimmilk powder by

HPLC quantification of aminophospholipids” Sci. Tecn. Latt.-Cas., 39,395 (1988).

1. dbra

A foszfatidilszeril (PS) és foszfatidil-etanolamin (PE) OPA-szirmazékainak HPLC-mintdja tejporbdl késziilt tej metil-alkoholos kivonatiban.
A jegyz8konyvben szerepelnie kell a PS, PE és triptamin (belsé standard) csicsok integrdldsi médjanak.
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XV. MELLEKLET

(11. cikk)

A SOVANY TEJPORBAN TALALHATO ANTIMIKROBIALIS MARADVANYANYAGOK KIMUTATASA

A baktérium gétldsi sz(irGvizsgdlat céljdra a Geobacillus stearothermophilus var. calidolactis ATCC 10149 torzsét (azonos a C953
torzzsel) hasznéljuk teszt-mikroorganizmusnak, amely eléggé érzékeny ahhoz, hogy kimutasson tejkilogrammonként 4 pg
benzilpenicillint és 100 pg szulfadimidint. A kereskedelemben kaphat6 vizsgalati készletek is haszndlhatdk, ha rendelkez-
nek a kivant benzilpencillin- és szulfadimidin-érzékenységgel.

A vizsgélatok céljara tejporbol készitett tejet hasznaljunk (1 g por + 9 ml desztilldlt viz). A vizsgalatot az ISO[TS 26844:2006
Milk and milk products — Determination of antimicrobial residues — Tube diffusion test, 258/1991. szdmd IDF-Bulletin, 2.
fejezet, 1. szakaszdban leirtak szerint, vagy a készlet gydrtdjanak utasitdsait kovetve végezziik el (1).

A porzitiv eredményeket a kovetkezé modon kell értelmezni:

1. A f-laktdmok jelenléte megerdsithet a vizsgdlat megismétlésével, penicillindzt adva a kisérleti rendszerhez (?).
Negativ eredmény: A gatléanyag p-laktdm tipusi antibiotikum.
Pozitiv eredmény marad: Ezzel az eljardssal gatléanyag nem mutathaté ki, folytassuk a 2. ponttal.

2. Aszulfonamidok jelenléte megerdsithetd a vizsgalat megismétlésével, p-amino-benzoesavat adva a kisérleti rendszerhez:
Negativ eredmény: A gatléanyag szulfonamid.
Pozitiv eredmény marad: Ezzel az eljardssal gatléanyag nem mutathatd ki, folytassuk a 3. ponttal.

3. A B-laktdmok és szulfonamidok kombindci6janak jelenléte megerdsithetd a vizsgdlat megismétlésével, penicillindzt +
p-amino-benzoesavat adva a kisérleti rendszerhez.

Negativ eredmény: A gatléanyag B-laktdm tipust antibiotikum és szulfonamid.

Pozitiv eredmény: Ezzel az eljirdssal gatléanyag nem mutathato ki.

(") Fontos figyelmeztetés: hamis pozitiv eredményt kaphatunk, ha sovany tejpor elemzését végezziik. Ezért igen fontos meggy6zédniink arrol,
hogy a haszndlt vizsgdlati rendszer nem ad hamis pozitiv eredményt.

() Néhany f-laktim kevésbé érzékeny a p-laktamdzokra. llyen esetekben a minta tovébbi el6melegitése ajanlott (1 ml vizsgdlati minta 0,3 ml
pendzkoncentratummal 37 °C-on két 6ran at).
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3.1.

3.2.

3.3.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

XVI. MELLEKLET
(12. cikk)

A SOVANY TEJPOR MENNYISEGENEK MEGHATAROZASA OSSZETETT TAKARMANYOKBAN
A PARA-KAZEIN ENZIMES KICSAPASA UTJAN

CEL
A sovany tejpor mennyiségének meghatdrozasa Gsszetett takarmanyokban a para-kazein enzimes kicsapdsa ttjan.

TARGY

Ez a modszer legaldbb 10 % sovény tejport tartalmazé Osszetett takarmdnyokra vonatkozik; nagy mennyiségd ir6
és|vagy bizonyos nem tej eredetd fehérjék jelenléte interferencidhoz vezethet.

A MODSZER ELVE
Az osszetett takarmanyokban taldlhaté kazein kiolddsa nétrium-citrdt-oldatos kivondssal
A kalciumion-koncentracié bedllitdsa a kivdnt szintre a para-kazein kicsapdsa érdekében tejolt6 hozzdaddsival

A para-kazeines csapadék nitrogéntartalmdt az ISO 8968-2:2001|IDF 20-2:2001 szabvanyban meghatdrozott
Kjeldahl-médszerrel dllapitjuk meg; a sovany tejpor mennyiségét a minimdlis 27,5 %-os kazeintartalom alapjdn lehet
kiszdmitani (ldsd 8.1.).

VEGYSZEREK

Minden vegyszernek analitikai mindéségtinek kell lennie. A felhasznalt viznek desztilldlt viznek vagy azzal legaldbb
egyenértékii tisztasdgti viznek kell lennie. A tejoltd kivételével (4.5.) az dsszes vegyszernek és oldatnak nitrogénmen-
tesnek kell lennie.

Trindtrium-citrat, dihidrdt (1 % w/v oldat)
Kalcium-klorid (kb. 5 M-os oldat)

Oldjunk fel 75g CaCl,-2 H,O—t 100 ml desztilldlt vizben razdssal (figyeljiink az exoterm reakci6ra). Hagyjuk allni
egy éjszakdra, majd sziirjiik le az oldatot. Az oldatot hiitGszekrényben taroljuk.

0,1 N nétrium-hidroxid
0,1 N sosav

Borjteredet folyékony tejolt6 (oltéerdssége kb. 100 IMCU/ml az ISO 11815|IDF 157 szabvany szerint). HiitGszek-
rényben 4-6 °C kozott tartsuk

A nitrogén mennyiségi meghatdrozdsdhoz hasznélatos vegyszerek az ISO 8968-2:2001|IDF 20-2:2001 szabvény-
ban leirt Kjeldahl-modszer szerint

ESZKOZOK

Szokdsos laboratériumi eszkozok, beleértve a kovetkezsket:

Dorzsmozsar vagy homogenizator

Analitikai mérleg, 1 mg-os pontossdgti mérésre képes, 0,1 mg-os leolvashatdsaggal

Asztali centrifuga (500 g vagy 2 000 és 3 000 kozotti percenkénti fordulatszimmal), 50 ml-es csovekkel és
2 000 g-vel

Mégneses keverd (10-15 mm) keverébotokkal
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5.5.

5.6.

5.7.

5.8.

5.9.

6.1.

6.2.

6.2.1.

6.2.2.

6.2.3.

6.2.4.

6.3.

150 és 200 ml-es f6z8poharak

250 és 500 ml-es lombikok

60 és 80 mm atmérd kozotti tivegtolesérek

Gyorssz{ir6 hamumentes sztir6k 150 mm dtmérdvel (Whatman N° 41 vagy egyenérték)
Kiilonboz8 névleges térfogatd pipettdk

Termosztatikusan szabdlyozott vizfiird§ 37 °C + 1° C-on

pH-méré, 0,1 pH egységig pontos

Hoémérdk, 1 °C-os pontossaggal

ELJARAS

A minta elGkészitése

A minta 10-20 grammjdt 6roljiik a mozsdrban vagy homogenizdljuk a dardloban, amig homogén keveréket nem
kapunk.

A tejpor felolddsa és a feloldhatatlan maradvanyok eltdvolitdsa

Mérjiink ki 1,000 £ 0,002 g alaposan homogenizalt Gsszetett takarmanyt (6.1.) kozvetleniil egy 50 ml-es centrifu-
gacsébe. Adjunk hozzd elGzetesen 45 °C * 2 °C-ra melegitett 30 ml trindtrium-citrdt oldatot (4.1.). A mdgneses
keverd segitségével keverjiik legaldbb ot percen dt vagy rzzuk kézzel erdteljesen.

Centrifugdljuk 500 g-vel (2 000 és 3 000 kozotti percenkénti fordulatszdmon) 10 percen dt, majd 6ntsiik le a tiszta,
vizes feliiliszot egy 150-200 ml-es f6z8poharba, mikdzben vigydzunk, hogy a fenéken taldlhat6 laza anyagbdl
semmi ne kertiljon at.

Végezziink el ugyanezzel az eljdrdssal még két extrakciot a maradékon, és a kivont anyagot 6ntsik hozzd az elshoz.

Ha olajos réteg képzddik a felszinen, addig hitsiik a htitGszekrényben, amig a zsir meg nem dermed, és egy spatu-
laval vegyiik le a szildrd réteget.

A kazein kicsapdsa az oltéenzimekkel

. Folyamatos kavargatds mellett adjunk hozzd cseppenként 2 ml kalcium-kloridot (4.2.) az Gsszes vizes kivonathoz

(mintegy 100 ml). A pH-értéket NaOH- (4.3.) vagy HCl-oldat (4.4.) felhaszndldsaval éllitsuk be 6,4-6,5-re. 15-20
percre allitsuk be a termosztatikusan szabdlyozott, 37 °C £ 1 °C-ra éllitott vizfiird6be a soegyensuly kialakuldsa érde-
kében. A sbegyensuly kialakuldsa enyhe zavarosodis fellépésével valik egyértelmdivé.

. A folyadékot tegyiik 4t egy centrifugacsébe, majd 10 percen dt centrifugdljuk 2 000 g erével a kicsapddott anyag

eltdvolitdsa érdekében. A feliiliszot az iiledék kimosdsa nélkiil tegyiik dt egy mdsik centrifugacsébe.

. A feluliszé hémérsékletét allitsuk be ismét 37 °C + 1 °C-ra. A kivonat keverése mellett cseppenként tegyiink bele

0,5 ml folyékony tejoltét (4.5.). A kicsapds két percen beliil megtorténik.

. A mintdt tegyiik vissza a vizfiirdbe, és 15 percig hagyjuk ott 37 °C + 1 °C-os hdmérsékleten. Azutdn vegyiik ki a

vizfiird6bél, és kavargatdssal torjitk meg az alvadékot. Centrifugdljuk 10 percig 2 000 g-vel. Alkalmas sz{ir6papiron
(5.8.) sztirjiik 4t a feliiliszot, és tartsuk meg a sziirépapirt. 50 ml, megkozelitdleg 35 °C-os vizzel mossuk ki a csa-
padékot a centrifugacsében mikozben kavargatjuk.

Ismét centrifugdljuk 10 percen 4t 2 000 g-vel. Sztrjiik meg a kordbban megdrzott sziir6papiron a feliiliszot.
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6.4.

6.4.1.

7.1.

7.2.

8.1.

9.1.

9.2.

10.

10.1.

10.2.

10.3.

10.4.

A kazein nitrogéntartalmédnak meghatdrozasa

Mosist kovetSen a csapadékot desztilldlt viz felhaszndldsaval teljes mennyiségben vigyiik 4t a 6.3.4. pont végrehaj-
tdsa sordn megdrzott sziirSpapirra. A széritott szirGpapirt tegyiik bele a Kjeldahl-lombikba. A nitrogéntartalmat a
Kjeldahl-médszerrel, az ISO 8968-2:2001|IDF 20-2:2001 szabvanyban lefrtak szerint hatdrozzuk meg.

VAKPROBA

Rendszeresen vakprébat kell végezni az ISO 8968-2:2001|IDF 20-2:2001 szabvinyban meghatdrozott Kjeldahl-
modszer szerinti mineralizdldssal. 90 ml (4.1.) ndtrium-citrit-oldat, 2 ml kalcium-klorid-oldat (4.2.), valamint 0,5 ml
folyékony tejoltd (4.5.) keverékével megnedvesitiink egy hamumentes sztir8papirt (5.8.), amelyet ezutdn 3 x 15 ml
desztilldlt vizzel kimosunk

A vakprébéhoz elhasznalt sav mennyiségét le kell vonni a minta titrdldsdra haszndlt sav (4.4.) mennyiségébdl

AZ EREDMENYEK KIFEJEZESE

Az sszetett takarmdanyokban jelen 1év8 sovany tejpor szdzalékos mennyiségét a kovetkezd képlettel szamithatjuk ki:

(NX 6,38

><100) =281
27,5

% SMP =

0,908
ahol:
N a para-kazein szdzalékos nitrogéntartalma;
27,5 a meghatdrozott kazeinnek a sovéany tejpor szdzalékdra valo dtszamitasi tényezdje;

2,81 és 0,908 a regresszidanalizis sordn nyert korrekcios tényezsk.

A MODSZER PONTOSSAGA
Ismételhetdség

A tanulményozott esetek legaldbb 95 %-dban az ugyanazon a mintdn, ugyanazon laborszemélyzet altal, ugyanab-
ban a laboratériumban elvégzett kettés elemzések eredményei kozott megfigyelhetd eltérés 100 gramm Osszetett
takarmdnyra szdmitva nem lehet nagyobb 2,3 g sovdny tejpornal.

Reprodukdlhatésig

A tanulmdnyozott esetek legaldbb 95 %-dban az ugyanazon a mintdn, kiillonboz§ laboratériumban elvégzett elem-
zések eredményei kozott megfigyelhetd eltérés 100 gramm Osszetett takarmdnyra szdmitva nem lehet nagyobb 6,5 g
sovany tejpornal.

ESZREVETELEK

Bizonyos nem tej eredett fehérjék és kiilonosen széjafehérjék nagy szazalékban valé hozzdaddsa, ha azokat a sovany
tejporral egyiitt hevitik, a tej para-kazeinjdval valé egyiittes kicsapddds miatt tdlsigosan magas eredményeket
okozhat.

[r6 adagoldsa némileg alacsonyabb szamokat eredményezhet, annak kévetkeztében, hogy csak a zsirmentes frakci6t
hatdrozzuk meg. Bizonyos mennyiség(i savanyu {ré hozzdaddsa meglehetGsen alacsony szamértékeket eredményez-
het, mert az {r6 a citrdtos oldatban nem oldédik fel teljesen.

A 0,5 % vagy anndl nagyobb mennyiségben hozzdadott lecitin szintén alacsonyabb eredményhez vezethet.

A magas hdmérsékleten kezelt sovany tejpor bekeverése tilsdgosan magas értékekhez vezethet bizonyos savéfehér-
jék és a tej para-kazeinje kozos kicsapdddsa kovetkeztében.
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XVII. MELLEKLET

(13. cikk)

KEMENYITO KIMUTATASA SOVANY TEJPORBAN, DENATURALT TEJPORBAN ES OSSZETETT
TAKARMANYOKBAN

1. TARGY
Ez a médszer a denaturdlt tejporokhoz jelolGanyagként adagolt keményit§ kimutatdsdra alkalmas.

A modszer kimutatdsi hatdra megkozelitSleg 0,05 g keményit§ a minta 100 grammijéban.

2. AMODSZER ELVE
A reakcié a jodometridban alkalmazott alapelven nyugszik:
- aszabad j6d megkotése vizes oldatban kolloidok 4ltal,

- abszorbcié keményitGszemcesék és elszinezdés dltal.

3. VEGYSZEREK
3.1. Jédoldat
- jod:1,0g,
- kdlium-jodid: 2,0 g,
- desztillalt viz: 100 ml,

- Oldjunk fel 1,0 g jodot és 2,0 g kilium-jodidot vizben egy 100 ml-es egyjelzésti mérélombikban. Higitsuk fel a
100 ml jelig vizzel és keverjiik ossze.

4, ESZKOZOK
4.1. Analitikai mérleg
4.2. Forrd vizfurds

4.3. Kémcsovek, 25 mm x 200 mm

5. ELJARAS
Mérjiink ki 1,0 g mintdt 0,1 g-os pontossaggal, és tegyiik bele a kémcsdbe (4.3.).
Adjunk hozzd 20 ml desztilldlt vizet, és rdzogatdssal oszlassuk el benne a mintat.
Helyezziik forrdsban 1év6 vizfiirddbe, és hagyjuk ott ot percig (4.2.).
Vegyiik ki a vizfiird6bdl, és hiitsiik szobahémérséklettire.

Adjunk hozzd 0,5 ml jédoldatot (3.1.), razzuk fel, és figyeljiik meg az eredményiil kapott szint.

6. AZ EREDMENYEK KIFEJEZESE
A kék elszinez8dés azt jelzi, hogy a mintdban nyers keményit§ van jelen.

Ha a minta médositott keményit6t tartalmaz, a szin nem biztos, hogy kék lesz.
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MEGJEGYZES

A keményitS szine, a szin intenzitdsa és a keményité mikroszkpos megjelenése a nyers keményité eredete (példaul
kukorica vagy burgonya), illetve a mintdban jelen 1évé médositott keményitd tipusa szerint véltozhat.

A médositott keményitdk jelenléte a kapott szint ibolydra, vorosre vagy barndra valtoztathatja, attdl fiiggGen, hogy a
nyers keményitd kristdlyszerkezete milyen mértékben médosult.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

XVIII. MELLEKLET

(14. cikk)

A SZARITOTT TEJSZIN NEDVESSEGTARTALMANAK MEGHATAROZASA

TARGY

Ez a melléklet a szdritott tejszin nedvességtartalmanak megdllapitdsara alkalmas modszert hatdrozza meg.

KIFEJEZESEK ES FOGALOMMEGHATAROZASOK
E melléklet alkalmazdsédban:
Nedvességtartalom: az ebben a nemzetkozi szabvdnyban el6irt eljards dltal meghatdrozott tdmegveszteség.

Tomegszdzalékban fejezziik ki.

A MODSZER ELVE

A vizsgélati adagot 102 + 2 °C-on tomegdlland6sdgig szaritjuk, és megmérjiik a tomegveszteség meghatdrozaséhoz.

ESZKOZOK

A szokasos laboratériumi berendezés, valamint kiilondsen a kovetkezsk:

Analitikai mérleg, 1 mg-os pontossdgti mérésre képes, 0,1 mg-os leolvashatdsdggal.

Jol szell6z8 szdritészekrény, termosztattal 102 £ 2 °C tartdsdra képes a teljes munkatérben.
Exszikkétor, frissen széritott szilikagéllel, higrometrikus indikdtorral vagy egyéb hatékony széritszerrel.

Lapos alju edények, kb. 25 mm mélységgel, kb. 50 mm dtmérével és a megfelel§ anyagbol készitve (példaul iiveg-
bél, rozsdamentes acélbodl, nikkelbdl vagy aluminiumbdl) jol zar6do, konnyen levehetd fedGvel.

Palackok, szorosan zdr6dé dugéval, a laboratériumi mintédk keveréséhez.

MINTAVETEL

Fontos, hogy a labor valéban reprezentativ vizsgdlati mintdt kapjon, amely nem sériilt vagy nem véltozott meg a
széllitds vagy a tdrolds sordn.

A mintavétel nem képezi az ebben a nemzetkézi szabvanyban leirt modszer részét. Egy ajanlott mintavételi mod-
szer az ISO 707|IDF 50 szabvdnyban szerepel.

A mintdt gy tdroljuk, hogy elkeriiljiik az osszetétel romldsat és valtozasat.

A VIZSGALATI MINTA ELOKESZITESE

Alaposan keverjitk 6ssze a mintdt a tartdedény ismételt rdzogatdsaval és felforditdsaval (szitkség esetén el6zleg
tegyitk az Osszes mintdt egy elegendd kapacitdsti légmentesen zdr6 tartéedénybe, hogy el tudjuk végezni ezt a
miiveletet).

Ha ezzel az eljarassal nem ériink el teljes homogenitdst, vegyiik a vizsgdlati adagokat (két egyedi meghatdrozdshoz) az
elokészitett vizsgdlati minta két lehetd legtdvolabbi pontjdbol.
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7.2

8.1.

9.1.

ELJARAS

Az edény elGkészitése

. Melegitsiink fel egy lefedetlen edényt és a fedelét (4.4.) a 102 £ 2 °C-ra dllitott szdritoszekrényben (4.2.) legaldbb egy

Oran at.

. A fedd6t helyezziik rd az edényre, és a lefedett edényt tegyiik bele az exszikkdtorba (4.3.), majd hagyjuk a mérészoba

hémérsékletére hiilni, mérjiik le 1 mg pontossdggal, és jegyezziik fel a tomeget 0,1 mg pontossaggal.
Vizsgdlati adag

Tegyiink az el6készitett vizsgalati mintdbdl (6) kb. 1-3 g-ot az edénybe, tegyiik rd a fed6t, és mérjiik le 1 mg pon-
tossaggal, és 0,1 mg-os pontossiggal jegyezziik fel a tomeget.

Meghatérozis

. Nyissuk ki az edényt, és a fedGvel egyiitt tegyitk a 102 £ 2 °C-ra llitott szdritészekrénybe (4.2.) legaldbb 2 érdra.

. Afed6t helyezziik rd az edényre, és a lefedett edényt tegyiik bele az exszikkdtorba, majd hagyjuk a mérdszoba hdmér-

sékletére hiilni, mérjiik le 1 mg pontossiggal, és jegyezziik fel a tomeget 0,1 mg pontossdggal.

. Nyissuk fel az edényt, és melegitsiik jra a fedelével egyiitt a szdritészekrényben egy 6rdn at. Ezutdn ismételjiik meg

a 7.3.2. mfiveletet.

. A melegitési és mérési eljarast addig ismételjiik, amig a tomeg két egymdst kovets mérés kozott 1 mg-gal vagy keve-

sebbel csokken vagy nd.

A szdmitdshoz a legalacsonyabb feljegyzett tomeget haszndljuk.

SZAMITAS ES AZ EREDMENYEK KIFEJEZESE
Kiszamitds
A g[100g-ban kifejezett nedvességtartalom egyenld:

m,—m,

x 100
m,-m

ahol:

Mg az edény és a fed§ tomege grammban (7.1.2);

m, az edény, a fedd és a vizsgdlati adag tomege szdritds el6tt grammban (7.2.);
m, az edény, a fedd és a vizsgalati adag tomege szdritds utdn grammban (7.3.4.).

Az eredményt két tizedesjeggyel kell megadni.

PONTOSSAG

modszerek pontossagi jellemzdi — Vazlat a kollaborativ vizsgélati eljarashoz IDF-szabvannyal osszhang-
ban elvégzett laborat6riumkozi vizsgdlat eredményeibdl szarmaznak (lasd Steiger, G. Bulletin of IDF No
2851993, 21-28. 0.).

Ismételhetdség

Ugyanazon mddszerrel azonos vizsgélati anyagon, ugyanazon laboratériumban ugyanazon kezelGszemély éltal,
ugyanazon berendezésen, és a két teszt elvégzése kozott eltelt rovid id alatt kapott két fiiggetlen egyedi tesztered-
mény kozotti abszolat kiilonbség az esetek legfeljebb 5 %-dban lesz nagyobb a 0,20 g nedvességnél 100 g termékben.
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9.2.

10.

Reprodukdlhatésig

Ugyanazon modszerrel azonos vizsgalati anyagon, kiillonboz6 laboratériumokban kiilonb6z6 kezel6személyek éltal,
killonbo6z8 berendezéseken kapott két fliggetlen egyedi teszteredmény kozotti abszolit kilonbség az esetek legfel-
jebb 5 %-dban lesz nagyobb 0,40 g nedvességnél 100 g termékben.

VIZSGALATI JELENTES

A vizsgdlati jelentésnek tartalmaznia kell az aldbbiakat:

- aminta teljes azonositdsdhoz szitkséges minden informaciét,

—  a hasznélt mintavételi mddszert, ha ismert,

- a haszndlt vizsgélati médszert hivatkozdssal erre a nemzetkozi szabvanyra,

- minden olyan alkalmazott részletet, amely e nemzetkozi szabvany lefrdsaban nem szerepel vagy amely nem
kotelezd, olyan egyéb koriilmények részletezésével, amelyek a vizsgélati eredmény(eke)t befolydsolhattak,

a kapott eredmény(eke)t, és ha ellendriztiik az ismételhet&séget, a kapott végleges eredményt.
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3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

XIX. MELLEKLET
(15. cikk)

SAVANYU fROPOR NEDVESSEGTARTALMANAK MEGHATAROZASA

TARGY

Eredetileg dllati takarmdnyozdsra szdnt savanyt iropor nedvességtartalmdnak meghatdrozasa.

A MODSZER ELVE

A mintdt vakuumban szdritjuk. A tomegveszteséget méréssel allapitjuk meg.

ESZKOZOK
Analitikai mérleg, 1 mg-os pontossigti mérésre képes, 0,1 mg-os leolvashat6sdggal

Edények rozsdamentes fémbdl vagy iivegbdl, légmentes zdrdst biztosité fedSkkel; a munkafeliiletnek lehet6vé kell ten-
nie a minta 0,3 g/cm? vastagsdgban torténd eloszlatdsat

Allithaté, elektromos fiitésti vakuumos szdritoszekrény olajszivattytval felszerelve, és egy mechanizmus, amellyel pél-
déul kalcium-oxidot vagy kalcium-szulfétot tartalmazd tornyon keresztiil széritott forrd levegd vezethetd be (nedves-
ségjelzvel elltva)

Hatékony szaritdszerrel ellatott exszikkator

Termosztitos szabdlyozassal elldtott, 102 + 2 °C-ra dllitott, levegGztetett szaritdszekrény
ELJARAS

Az egyik edényt (3.2.) fedgjével egyiitt legaldbb egy 6rdn keresztiil melegitsiik a szdritdszekrényben (3.5.). A fed6t
helyezziik rd az edényre, és azonnal tegyiik bele az exszikkdtorba (3.4.), majd hagyjuk szobahémérséklettire hiilni, mér-
jiik le 1 mg pontossdggal és jegyezziik fel a tomeget 0,1 mg pontossaggal.

vegyiik le az edény fedelét, helyezziink az edénybe kb. 5 g mintdt, mérjitk le 1 mg pontossaggal, és jegyezziik fel a
tomeget 0,1 mg pontossaggal. Az edényt fedGvel egyiitt helyezziik a 83 °C-ra el6ftitott vakuumos szdritészekrénybe
(3.3.). A vakuumos szdritoszekrény bels§ hdmérsékletének nem kivénatos csokkenését elkeriilendd, az edényt a lehetd
leggyorsabban helyezziik bele.

A nyomdst éllitsuk be 100 Torr-ra (13,3 kPa), hagyjuk dllandé tomegig szaradni (kb. 4 6ra) ezen a nyomdson forrd,
széraz légdram alatt.

A széritdsi id6t attdl a pillanattdl kell szamitani, amikor a szdritoszekrény visszadll 83 °C-ra. Ovatosan éllitsuk vissza
a szaritoszekrényben a 1égkori nyomast. Nyissuk ki a szdritészekrényt, azonnal helyezziik a fed6t az edényre, az edényt
tavolitsuk el a szaritoszekrénybdl, hagyjuk 30-45 percig hilni az exszikkdtorban (3.4.), és mérjitk meg 1 mg-os pon-
tossaggal, majd jegyezziik fel a tomeget 0,1 mg-os pontossaggal. Szdritsuk még egyszer 30 percig a vakuumos szdri-
toszekrényben (3.3.) 83 °C-on, majd ismét mérjitk meg. A melegitési és mérési eljarast addig ismételjiik, amig az edény
tomege fedGvel egyiitt két egymadst kovets mérés kozott 1 mg-gal vagy kevesebbel csokken vagy né. A szdmitdshoz a
legalacsonyabb feljegyzett tomeget hasznaljuk.

KISZAMITAS
% nedvesség = (m; —m,) [ (m; —m) x 100 %
ahol

m, azedény és a fed tomege;
m,; az edény, a fed6 és a vizsgdlati adag tomege szdritds el6tt;

m, azedény, a fed6 és a vizsgdlati adag tomege szdritds utdn;

Jegyezziik fel az eredményeket 0,1 g [ 100 g-os pontossaggal.
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6.1.

6.2.

6.3.

PONTOSSAG
Ismételhetdségi hatdrérték

Ugyanazon mddszerrel azonos vizsgdlati anyagon, ugyanazon laboratériumban ugyanazon kezel8személy altal, ugyan-
azon berendezésen, és a két teszt elvégzése kozott eltelt rovid id6 alatt kapott két fiiggetlen egyedi teszteredmény
kozotti abszolat killonbség az esetek legfeljebb 5 %-dban lesz nagyobb 0,4 g viznél 100 g iréporban.

Reprodukalhatésagi hatdrérték

Ugyanazon modszerrel azonos vizsgélati anyagon, kiilonb6z6 laboratériumokban kiilonbozé kezelGszemélyek dltal,
kiilonb6z8 berendezéseken kapott két fuggetlen egyedi teszteredmény kozotti abszolut killonbség az esetek legfeljebb
5 %-aban lesz nagyobb 0,6 g viznél 100 g iréporban.

A pontossdgi adatok forrdsa

A pontossdgi adatokat egy 1995-ben elvégzett kisérlet szolgaltatta, amelyben 8 laboratérium és 12 minta (hat azo-
nositatlan minta) vett részt.
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4.1.

XX. MELLEKLET

(16. cikk)

REFERENCIA- MODSZER A TE)ZSIRTISZTASAG MEGHATAROZASARA TRIGLICERIDEK
GAZKROMATOGRAFIAS ELEMZESEVEL - 2. ATDOLGOZOTT VALTOZAT

TARGY ES ALKALMAZASI TERULET

Ez a szabvdny a tejzsirtisztasdg trigliceridek gazkromatografids elemzésével torténé meghatdrozasara szolgdld
referencia-moédszert hatdroz meg. Mind névényi, mind dllati zsirok, mint a marhafaggyd vagy a sertészsir
kimutathatok.

El6re meghatdrozott trigliceridegyenletek alkalmazasdval meghatdrozhato a tejzsir integritdsa. A médszer alapve-
tGen omlesztett szarvasmarhatejre, vagy abbol késziilt termékekre alkalmazandd, fiiggetleniil a takarmanyozastol,
fajtatdl vagy a laktdcios koriilményektdl. Csak a kivételesen magas ardnyban tiszta novényi olajjal, mint példaul
repceolajjal torténd takarmanyozds okozhat hamis pozitiv eredményt. Az egyes tehenektl szarmaz6 tejtermékek
is okozhatnak hamis pozitiv eredményt.

A médszer killéndsen alkalmazhaté a valtozatlan Gsszetétel( tiszta tejzsirt tartalmazo tejtermékekbdl — Gigy mint
vaj, tejszin, tej és tejpor — kivont zsirra. A tejzsir technoldgiai kezelése, példaul a koleszterin eltdvolitdsa vagy a frak-
cionalds, hamis pozitiv eredményhez vezethet. Ez igaz a sovany tejbél vagy irobdl nyert tejzsirra is. A modszer nem
mindig alkalmazhat6 sajtbol kivont zsirra, mert az érési folyamat olyan erésen befolydsolhatja a zsir osszetételét,
hogy hamis pozitiv eredményt kaphatunk.

1. megjegyzés: A vajsav (n-vajsav, C,) kizdrolag tejzsirban fordul el6, és lehetévé teszi a novényi és dllati zsirok-
ban megtaldlhaté kis és kozepes mennyiségii tejzsir mennyiségi becslését. Mivel a C, tomeghd-
nyada igen tdg hatdrok kozott, megkozelitSleg 3,1-3,8 % szdzaléknyi mennyiség kozott ingadozik,
a tiszta tejzsirhoz hozzdadott idegen zsirrdl — 20 tomegszazaléknyi mennyiségig — nehezen sze-
rezheté mindségi és mennyiségi informaci6[1].

2. megjegyzés: A novényi zsirok szterintartalmabdl a gyakorlatban nem lehet mennyiségi eredményeket nyerni,
mert ezek a termelési és feldolgozasi koriilményektd] fuggenek. Ezenkiviil a novényi zsirok szte-
rinek hasznalatdval torténd mindségi meghatdrozdsa sem egyértelmd.

FOGALOMMEGHATAROZAS
Tejzsirtisztasdg: a novényi és allati zsirok ebben a szabvanyban leirt eljardssal meghatdrozott hidnya.

Megjegyzés: A tisztasdg meghatdrozdsa S-értékek haszndlatdval torténik, melyeket a triglicerid-osszetételbdl sza-
mitunk ki. A triglicerid tomeghdnyadat szdzalékban fejezziik ki.

A MODSZER ELVE

A tejbdl vagy tejtermékekbdl nyert zsirt gdzkromatogréfidval analizdljuk a trigliceridek (TG) meghatdrozdséhoz t6l-
tetes vagy rovid kapilldris oszlopot haszndlva, elkiilonitésiikhoz a szénatomszdmot véve alapul. A kiilonbozd
méretdi zsirmolekuldk (C,,—Cs,, csak paros C-szdmokat haszndlva) szdzalékban kifejezett tomegtortjének a meg-
felel6 TG-egyenletekbe vald behelyettesitésével S-értékeket szamitunk ki. Ha az S-értékek ttllépik a tiszta tejzsirral
megdllapitott hatdrértékeket, idegen zsir jelenlétét mutatjuk ki.

1. megjegyzés: Mind a toltetes, mind a kapilldris oszlopok alkalmassiga mar kordbban bebizonyosodott [2—4].

2. megjegyzés: Az S-érték a meghatdrozott tényezdkkel megszorzott TG-tomegtortek dsszege.

VEGYSZEREK
Az osszes vegyszernek analitikai tisztasdgunak kell lennie.

Viv6gdz: nitrogén, vagy hélium vagy hidrogén, mind legaldbb 99,995 %-os tisztasdgu
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4.2. Zsirstandardok, a 7.3.3. pont szerinti tejzsirstandard bedllitisdhoz

4.2.1.  Triglicerid standardok, telitett, megfelelS termékek kereskedelmi forgalomban kaphat6k
4.2.2.  Koleszterinstandard

4.3. Vizmentes metil-alkohol (CH;OH)

4.4, n-hexdn (CH;(CH,)4CH,)

4.5. n-heptdn (CH;(CH,)5CH;)

4.6. Egyéb gdzok: hidrogén, legaldbb 99,995 %-os tisztasagu, szerves szennyezédésektSl mentes (C H,,, < 1 pl/l); szin-
tetikus levegd, szerves szennyezddésektSl mentes (C H,, < 1 pl/l)

4.7. Vizmentes ndtrium-szulfat (Na,SO,)

5. ESZKOZOK
A szokésos laboratériumi berendezés, valamint kiilonodsen a kovetkezdk:
5.1. Magas hémérsékleten miikodd gizkromatograf

A magas hémérsékleten m@ikods gazkromatograf legyen alkalmas legaldbb 400 °C-os hémérséklethez és legyen
langionizacios detektorral (FID) felszerelve. Az injektorban haszndlt szeptumoknak nagy hdmérsékletnek is ellen-
allonak kell lenniiik, és csupdn igen kis mértékd ,elszivargdst” szabad mutatniuk. A kapillaris gdzkromatograthoz
hasznaljunk ,on-column” injektort. Mindig haszndljunk grafittomitéseket az oszlopok csatlakoztatdsihoz, vala-
mint az injektor- és/vagy detektorbetétekhez (adott esetben).

5.2. A kromatogrifids oszlop
5.2.1.  Toltetes oszlop

Hasznaljunk 2 mm belsé dtmérdjti és 500 mm hossz tivegoszlopot, 3 % OV-1, 125pum—-150 pm (100-120 mesh)
Gas ChromQ (*) llofazissal toltve. A toltetes oszlop el6készitése, szilanizdldsa, toltése és kondicionaldsa az A. mel-
lékletben szerepel.

Kapilldris oszlop is haszndlhaté (5.2.2.).
5.2.2.  Kapilldris oszlop

Hasznéljunk pl. 5 m hossztsdgi rovid kapilldris oszlopot, nem poldris dlléfazissal, amely ellendllé 400 °C vagy
magasabb hémérséklettel szemben (2). Kondiciondljuk az oszlopot 20 tejzsiroldat-analizis (7.2.) elvégzésével 2-3
napon beliil a 7.3.4.2. pont szerinti bedllitdsok hasznélatdval. Ezutdn a vilaszjeleknek 1-hez kell kozeliteniiik és
1,20-nal kevesebbnek kell lenniiik.

Megjegyzés:  Eltéré méretekkel és eltérd, apoldris, magas hémérsékletnek ellenall6 fézissal is haszndlhatok oszlo-
pok, ha teljesitményiik 6sszhangban van ezzel a szabvannyal. Lisd még a 7.3.4.2. pontot is.

5.3. Szilikagéllel t6ltott, 1-3 ml-es Extrelut-oszlop, csak a 7.1.3. szerinti tejzsirkivondshoz sziikséges
5.4. Grafittomitések, legaldbb 400 °C-os hémérsékletnek ellendlloak; a GC-oszlop csatlakoztatdsdhoz valamint az

injektor- ésfvagy detektorbetétekhez haszndlandé

5.5. 50 °C £ 2 °C-os hdmérséklet tartdsira képes vizfiirdg
5.6. 50 °C £ 2 °C-on és 100 °C = 2 °C-on mtikodSképes szaritdszekrény

5.7. Mikroliteres pipetta

(1) Példa a kereskedelemben kaphaté megfelels termékre. Ez a tdjékoztatds csupan a nemzetkozi szabvany felhasznéldinak kényelmét szol-
gélja, és semmiképpen nem jelenti e termék ajdnldsat.

(3 A CP-Ultimetal SimDist (5 m x 0,53 mm x 0,17 pm) példa egy kereskedelemben kaphaté alkalmas termékre. Ez a tdjékoztatds csupdn a
nemzetkozi szabvany felhaszndldinak kényelmét szolgalja, és semmiképpen nem jelenti e termék ajanldsat.
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5.8.

5.9.

7.1.

5 ml-es beosztdsos pipetta

50 ml-es gémblombik

Erlenmeyer-lombik 250 ml névleges drtartalommal
Tolesér

Finom-pérusos sztirGpapir

Forgd bepirl6

1 ml nomindlis drtartalmd ampulldk, politetrafluoretilén bevonatti aluminium peremes kupakkal vagy csavaros

kupakkal
Injekcids fecskendd, a fecskendd adagolodugattytija nem érhet bele a tdi csticsaba (toltetes oszlopos gdzkromatograf)
Megjegyzés: Ezekkel a fecskenddkkel az eredmények jobb ismételhetSsége érhetd el.

Analitikai mérleg, 1 mg-os pontossdgti mérésre képes, 0,1 mg-os leolvashatdsdggal

MINTAVETEL

A laboratérium szamdra reprezentativ mintdt kell kiildeni, amely a szdllitds vagy tdrolds sordn nem sériilhet vagy
véltozhat.

A mintavétel nem képezi az ebben a nemzetkozi szabvanyban leirt médszer részét. Egy ajanlott mintavételi mod-
szer az ISO 707IDF 50[5] szabvanyban szerepel.

ELJARAS

A vizsgdlati mintdk elGkészitése

A vizsgdlati minta el6készitéséhez az aldbbi hdrom tejzsirkivondsi mddszer egyikét haszndljuk.
Izoldci vajbél vagy vajolajbél

Vizfirdé (5.5.) vagy szdritészekrény (5.6.) haszndlatdval olvasszunk fel 50-100 g vizsgdlati mintdt 50 °C-on.
Helyezziink 0,5-1,0g ndtrium-szulfitot (4.7.) red6zott papirsziirére (5.12.). Melegitsiink el6 egy 250 ml-es
Erlenmeyer-lombikot (5.10.) és egy tolcsért (5.11.) belehelyezett sziirGpapirral az 50 °C-ra allitott szaritdszekrény-
ben (5.6.). Sztirjik le a megolvadt mintdrdl a zsirréteget, mikozben az elémelegitett lombikot, tolcsért és a behe-
lyezett sziirGpapirt a szaritdszekrényben tartjuk. Figyeljiink, hogy a szérumbdl semmi ne keriiljon 4t.

Kisebb vizsgalati minta csak ebben az esetben haszndlhaté — az eljards megfelel§ kiigazitdsdval —, ha korlatozott
mennyiség( vizsgdlati minta 4ll rendelkezésre. Mindazondltal a kisebb vizsgdlati adagok kezelésekor a nem repre-
zentativ minta nyerésének kockdzata magasabb.

1. megjegyzés: A tejszinbdl vajat kaphatunk kopiiléssel és az ebbdl eredd vajszemcsék alapos mosdsdval.
2. megjegyzés: A 7.1.1. szerinti eljdrassal kapott tejzsir majdnem teljesen mentes a foszfolipidektdl.
Kivonds a Rose-Gottlieb gravimetrids mddszer szerint

Az 1SO 1211IDF 001D, ISO 2450IDF 016C vagy ISO 7328IDF 116A szabvanyok egyikében leirt gravimetrids
modszerrel kivonjuk a zsirfrakciot a vizsgalati mintdbol.

Megjegyzés: Ha foszfolipidek vannak jelen a nyert tejzsirban, megkézelitsleg 0,1 %-kal megnovelt koleszterinesa-
csot kapunk. A koleszterinnel 100 %-ra bedllitott TG-6sszetételre gyakorolt hatds ezéltal elhanyagol-
haté mértékd.
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7.1.3.

7.2.

7.3.

7.3.2.1.

7.3.2.2.

Kivonds tejbdl szilikagél oszlopokkal

Egy mikroliteres pipettdval (5.7.) adjunk 0,7 ml 20 °C-ra temperdlt vizsgdlati mintdt egy 1-3 ml-es Extrelut-
oszlopra (5.3.). Hagyjuk, hogy megkozelit6leg 6t perc alatt egyenletesen eloszoljon a szilikagélen.

A protein-lipid-komplexek denaturdldsdhoz adjunk beosztott pipetta (5.8.) haszndlatdval 1,5 ml metil-alkoholt
(4.3.) az Extrelut-oszlophoz. Ezt kovetGen a vizsgdlati mintabol 20 ml n-hexdnnal (4.4.) kivonjuk a zsirfrakciot.
Az n-hexdnt lassan, kis mennyiségekben adjuk hozza. A lecsopogd olddszert egy 50 ml-es gomblombikban (5.9.)
fogjuk fel, amelyet el6zetesen ismert, dllandé tomegig szdritottunk, amelyet 1 mg-os pontossdggal megmértiink, a
tomeget 0,1 mg pontossaggal feljegyeztiik.

A kivonds utdn hagyjuk az oszlopot iiresre csopdgni. Az eludtumbdl rotdciés beparléban (5.13.), 40-50 °C hmér-
sékletti vizfurdSben kidesztilldljuk az olddszereket. Miutdn az olddszereket kidesztilldltuk, szdritsuk meg, majd
mérjitk le a gomblombikot és tartalmdt 1 mg pontossdggal, feljegyezve a tomeget 0,1 mg pontossaggal. Hatdroz-
zuk meg a zsirtomeget gy, hogy a kapott tomegbdl levonjuk a szdraz iires gomblombik tomegét.

Megjegyzés: A Gerber-, Weibull-Berntrop- vagy Schmid-Bondzynski-Ratzlaff-mddszer szerinti zsirkivonds vagy
a tejzsir izoldldsa detergensekkel (BDI-mddszer) nem megfelel§ TG-analizisre, mivel jelentés mennyi-
ségll részleges gliceridek vagy foszfolipidek mehetnek 4t a zsirfizisba. Kovetkezésképpen ennek a
nemzetkozi szabvanynak az alkalmazdsa korldtozott egyes termékek, kiilonosen a sajt
vonatkozdsdban.

A mintaoldat elkészitése

A toltetes oszlopos gdzkromatografidhoz készitsiik el a (a 7.1. szerint nyert) zsir 5 %-os (térfogatszdzalék) oldatat
n-hexdnban (4.4.) vagy n-heptdnban (4.5.). Az oszlop méreteitd] figgéen kapilldris oszlopos ,,on-column” injek-
talashoz legfeljebb 1 %-os koncentraciot (0,53 mm, wide-bore belsd dtmérd) hasznaljunk.

A haszndlt oszlop és a 7.1.3. szerint kapott zsir tdmege alapjan hatdrozzuk meg az oldészermennyiséget (4.4. vagy
4.5.), amelyet a vizsgalati mintaanyaghoz kell adnunk a lombikban; ehhez mérjitkk meg 1 mg pontossggal és jegy-
ezziik fel a tomeget 0,1 mg pontossdggal. A maradékot teljesen oldjuk fel.

Toltstink dt koriilbelil 1 ml mintaoldatot egy ampulldba (5.14.).

A trigliceridek gdzkromatogrifids meghatdrozdsa

Az alapvonal eltoléddsa

Az alapvonal emelkedésének minimalizdldsa érdekében az oszlopot az 5.2.2. pont szerint (kapillaris oszlop) vagy
az A. melléklet A.4. pontja szerint (toltetes oszlop) kell kondiciondlni.

Megjegyzés: A magas oszlophSmérséklet miatt a TG-analizis sordn kiilondsen konnyen fordul el§ alapvonal emel-
kedés a magas szénszdmok esetében.

Injektdldsi technika

Toltetes oszlop

A kiilonbséget okozo hatdsok elkeriilésére, a magas forrdspontd triglicerid-komponenseknél a mennyiségi meg-
hatdrozds javitdsa érdekében a ,forrd injektdlds” modszerét alkalmazzuk. Toltsiik meg a tiit leveg6vel a zsiroldat
fecskendébe valo felszivdsa révén. Helyezziik a tit az injektorba. Megkozelit6leg hdrom mésodpercig forrdsitjuk a
ttit a befecskendezést megel6z8en. Ezt kovetSen a fecskend§ tartalmdt gyorsan beinjektaljuk.

Kapilldris oszlop

Ha hideg on-column injektaldst (7.3.4.2.) alkalmazunk, helyezziik be a fecskend@ tdjét, és azonnal injektdljunk. A
tli tartézkoddsi ideje az injektdld nyildsban annyi legyen, hogy elkeriiljitk az oldészercsticsok széles elhtizoddsdt
(tailing).

Megjegyzés: Az optimdlis tartézkoddsi id6 jellemzden kb. 3 mdsodperc.
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7.3.3.1.

7.3.3.2.

7.3.3.3.

7.3.4.1.

Kalibrdlds
Altaldnos

A vizsgélati mintdk kalibrdldsdhoz a standardizdlt tejzsirt minden nap kezdetén két-hdromszor analizaljuk. A stan-
dardizdlt tejzsir legutolsé vizsgalatdt haszndljuk a TG és a koleszterin RF; (tdmeghdnyad|teriilethdnyad) valaszje-
leinek meghatdrozdsara, és ezeket alkalmazzuk a kovetkezd vizsgdlati mintdkra (ldsd 9.1.):

Wy XA
RF = o (1)
DwexAg
ahol
Wqi a standardizdlt tejzsirban 1év6 egyes trigliceridek vagy a koleszterin tomeghanyada szdzalékban kifejezve;
Ay a standardizalt tejzsirban 1évG egyes trigliceridek vagy a koleszterin csticsteriiletének numerikus értéke.

Ismert TG-0sszetételd standardizalt tejzsir nyeréséhez alkalmazzuk a 7.3.3.2. vagy 7.3.3.3. pontokat.
Kereskedelmi tejzsirstandard

A vizsgélati minta egyes alkotdelemei vélaszjelének legjobb meghatdrozasi médja, ha tandsitott TG-0sszetételd
standardizalt tejzsirt haszndlunk.

Megjegyzés: Megfelel§ standard a CRM 519 (vizmentes tejzsir), amely a Referenciaanyagok és Mérések Intézeté-
bél (IRMM), a belgiumi Geelbdl szerezhetd be ().

Laboratériumi tejzsirstandard

Készitsiink kb. 1 g keveréket a zsirstandardokbdl (ldsd 4.2., tartalmazza legaldbb a telitett C,,, C50, C34, C4s, Cug
és Cs, TG-ket, valamint koleszterint, ezen feliil lehetSleg Cso-t és Cs,-t is) 1 mg pontossdgd méréssel, jegyezzitk
fel a tomeget 0,1 mg pontossdggal, hogy a tejzsirhoz hasonlé relativ TG-sszetételt kapjunk.

Ismételten elemezziik a zsirstandard-keverék oldatdt n-hexdnban (4.4.) vagy n-heptdnban (4.5.) a 7.3.4. pont sze-
rint. Ugyanebben a sorozatban ismételten elemezziink dtlagos osszetételd tejzsirt.

Hatdrozzuk meg a zsirstandardkeverék TG-valasztjeleit. A keverékben nem jelen 1évd kozbeesé TG-valaszjeleket
matematikai interpoldcioval szamithatjuk ki. Alkalmazzuk a kapott vélaszjeleket a tejzsirra, hogy standardizalt
osszetételt kapjunk. Az igy kapott standardizalt tejzsir tobb évig eltarthatd, ha legfeljebb — 18 °C-on nitrogénben
taroljuk.

Kromatografdldsi feltételek

Megjegyzés: A téltetes vagy kapillris oszlopok haszndlata dltaliban az 1. dbrdhoz hasonlé elvalasztast eredmé-
nyez. A paros szamu TG-k felosztdsa normadl esetben nem torténik meg, és keriilendd.

Toltetes oszlop

a)  Hémérsékletprogram: Allitsuk a szdritoszekrény kezdeti hémérsékletét 210 °C-ra. Tartsuk fenn ezt a hémér-
sékletet 1 percig. Ezutdn 6 °C/min sebességgel emeljitk a h6mérsékletet 350 °C-ra. Tartsuk fenn ezt a (végsd)
hémérsékletet 5 percig.

b)  Detektor- és injektor-hdmérséklet: Allitsuk mindkettGt 370 °C-ra.

¢)  Viv6gaz: Hasznaljunk nitrogént 40 ml/min alland6 dramldsi sebességgel. Igazitsuk ki a pontos vivégazaram-
last tigy, hogy a Cs, 341 °C-on eludlddjon.

d) Az analizis idGtartama: 29,3 perc.

¢) Injektdlt térfogat: Injektdljunk 0,5 ul 5 %-os (térfogatfrakcid) mintaoldatot.

() Példa a kereskedelemben kaphat6é megfelel§ termékre. Ez a tdjékoztatds csupdn a nemzetkozi szabvény felhaszndl6inak kényelmét szol-

gdlja, és semmiképpen nem jelenti e termék ajanldsat.
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7.3.4.2.

Ha nem végziink TG-analizist, tartsuk dllandé szinten az a) pontban megadott kezdeti szdritészekrény-
hémérsékletet, a b) pontban megadott detektor- és injektor-hémérsékletet és a ¢) pontban megadott vivégaz dram-
lasi sebességet, éjszaka, hétvégén és munkasziineti napokon is. Ez biztositja az oszlop legjobb teljesitményét.

Kapilldris oszlop

a)

Hémérsékletprogram: Allitsuk a szaritészekrény kezdeti hémérsékletét 80 °C-ra. Tartsuk fenn ezt a hémér-
sékletet fél percig. Ezutdn 50 °C/min sebességgel emeljitk a hmérsékletet 190 °C-ra, ezt kovetSen 6 °C/min
sebességgel 350 °C-ra. Tartsuk fenn ezt a (végs) hémérsékletet 5 percig.

Detektor hémérséklete: Allitsuk 370 °C-ra.
Vivégdz: Haszndljunk nitrogént 3 ml/min dllandé dramldsi sebességgel.
Az analizis idGtartama: 34,4 perc.

Injektdlt térfogat: Injektaljunk 0,5 pl 1 %-os (térfogatfrakcié) mintaoldatot.

Tartsuk fenn ezeket a bedllitdsokat készenlét alatt is a legjobb teljesitmény biztositdsa érdekében (ldsd 7.3.4.1.).

A 7.3.4.2. pontban megadott analitikai bedllitdsok alkalmasak az 5.2.2. pontban megadott nagy belsé dtmérdji
(wide-bore, 0,53 mm) oszlopokhoz is. Eltéré feltételek alkalmazhatok mds oszlopméret vagy mds fazis hasznalata
esetén.

INTEGRALAS, ERTEKELES ES AZ ANALITIKAI TELJESITMENY ELLENORZESE

Ertékeljitk a kromatogram csticsait alapvonal meghtizdsdra és Gjraintegraldsra képes integralérendszerrel. Az 1.
dbrdn egy helyesen integralt kromatogram lathat6, mig a 2. dbra sporadikus hibat mutat be az alapvonal végzs-
désében a Cs, utdn, amely befolydsolja az osszes TG szdzalékos ardnyat. A C, utdn kovetkezd csicsokat minda-
zondltal kizdrjuk az értékelésbdl.

Pdratlan acilalt szénatomszdmmal rendelkez§ triglicerideket (2n + 1) az el6ttik all6 paros szénatomszama trigli-
ceriddel kombindljuk (2n). Ne vegyiik figyelembe az alacsony Cs4-tartalmat. Szorozzuk meg a fennmarado trigli-
ceridek és a koleszterin teriileteinek szdzalékardnyait a standardizdlt tejzsir megfelel6 vélaszjeleivel (utolsd
kalibrdci6) és normalizédljuk egytitt 100 %-ra a 9.1. szerint.

1. dbra

Tejzsir triglicerid-kromatogramja helyesen meghatirozott alapvonallal

C38

024Ch0|'
\ | cog C28

A i
2,4 min 26,0 min

2. dbra

Tejzsir triglicerid-kromatogramja helyteleniil meghatirozott alapvonallal

C38

Helytelen
alapvonal

c24
\ | cog C28

2,4 min 26,0 min
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A mérési korilmények ellenSrzése érdekében hasonlitsuk ossze az 1. tabldzatban a kiilonféle trigliceridekre meg-
adott szdzalékban kifejezett varidcids egyiitthatékkal (CV), amelyek ugyanannak a tejzsirmintinak egymds utan
elvégzett 19 elemzésén alapulnak.

Ha a varidcios egyiitthatok joval magasabbak az 1. tdblazatban megadott értékeknél, a kromatografids feltételek
nem megfelelGek.

Megjegyzés: Az 1. tabldzatban megadott értékek nem kotelezGek, de mindség-ellendrzési szempontbol
jelzésértékiek.

Mindazondltal, ha magasabb CV-értékeket fogadunk is el, be kell tartani a 10. pontban megadott
ismételhetdségi és reprodukélhatdsdgi hatdrértékeket.

1. tdbldzat

Trigliceridtartalmak varidciés egyiitthat6i (19 egymdst kovetd analizis)

Triglicerid CV %
Cy4 10,00
Cye 2,69
Cyq 3,03
Cso 1,76
Csy 1,03
Csy 0,79
Cse 0,25
Cg 0,42
Cao 0,20
Cyy 0,26
Cay 0,34
Cao 0,37
Caus 0,53
Cso 0,38
Cs, 0,54
Cs, 0,60

SZAMITAS ES AZ EREDMENYEK KIFEJEZESE
Triglicerid-osszetétel
Kiszdmitds

Szamitsuk ki az egyes trigliceridek plusz a koleszterin w; tomeghdnyadat (i = C,,, C,¢, Cyg, C30, C35, C34 C36, Cag,
Ca0 Cazy Casy Cug, Cug, Cs, Csy, és Csy), a vizsgdlati minta teljes TG-tartalmédnak szdzalékaként kifejezve, a kovet-
kezd egyenlet hasznélatdval:

A, *RE;
W, = = %100 )
1
Z(AI X RFsi)
ahol
A, a vizsgélati mintdban 1év§ egyes trigliceridek csticsteriiletének numerikus értéke;

RF;  az egyes TG-k kalibrdldssal (7.3.3.) meghatdrozott valaszjele.

A vizsgdlati eredmények kifejezése

Az eredményeket két tizedesjeggyel kell megadni.
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9.2.

9.2.1.

9.2.1.1.

9.2.1.2.

9.2.1.3.

9.2.1.4.

9.2.1.5.

9.2.1.6.

9.2.2.

9.3.

S-értékek
Kiszdmitds

A szdzalékban kifejezett S-értékeket tigy szamitjuk ki, hogy a megfelel§ TG-szdzalékaranyok kapott w; (9.1.1.) érté-
keit behelyettesitjik a (3)—(7) egyenletbe. Minden egyenlet haszndlhaté fuggetleniil a feltételezett idegen zsir
fajtdjatol.

Szojabab-, napraforgé-, oliva-, repcemag-, lenmag-, bizacsira-, kukoricacsira-, gyapotmag- és halolaj.

S=2,0983 Wz + 0,728 8 Wesy + 0,692 7 Wegg + 0,635 3 Wegg + 3,745 2 Wego— 1,292 9 - weyy + 1,354 4+
Weas + 1,701 3 Weye + 2,528 3 - wesg (3)

Kokuszdi6 és palmamagzsir.

S=3,7453 Wesy + 1,113 4 Wiy + 1,364 8 - Wegg + 2,154 4 weyy + 0,427 3 Weyy + 0,580 9 - weyg +1,292 6 -
Weas + 1,030 6 - wesg + 0,995 3 wesy + 1,239 6 wes, (4)

Pdlmaolaj és marhafaggy.

S=3,664 4 Wepg + 5,229 7 - Weso — 12,507 3 - Wegy + 4,428 5 - wegy — 0,201 0 wegg + 1,279 1+ wegg +
6,743 3 Weyo— 4271 4 Wegy + 6,373 9 - weyg (5)

Sertészsir.

S=6,5125 Weog + 1,205 2 Wegp + 1,733 6 - Wesy + 1,755 7 Wesg + 2,232 5 Wegy + 2,800 6 W yg + 2,543 2 -
Wesy 0,989 2 - wes, (6)

Osszesitve.

== 2,757 5 Weag + 6,407 7 Weag *+ 5,543 7 Wz — 15,324 7 - Wegy + 6,260 0 - ez, + 8,010 8 - weyp —
5,033 6 Wegs + 0,635 6 Wegy + 6,017 1 weyg (7)

A vizsgdlati eredmények kifejezése

Az eredményeket két tizedessel kell megadni.

Idegen zsirok kimutatisa

Hasonlitsuk 0ssze a 9.2.1. pontban kapott 6t S-értéket a 2. tdbldzatban megadott megfelel6 S-hatdrértékekkel.

Akkor tekintjiik a vizsgélati mintdt tiszta tejzsirnak, ha mind az 6t S-érték a 2. téblazatban szerepld hatdrértékeken
beliil van. Ha azonban barmely S-érték a megfeleld hatdrértéken kiviil esik, a mintdt idegen zsirt tartalmazénak
kell tekinteni.

Bar a (3)—(6) egyedi egyenletek érzékenyebbek bizonyos idegen zsirokra mint a (7) Osszesitett egyenlet (ldsd a
B.1. tabldzatot), a csak a (3)—(6) egyenletek koziil egyikkel kapott pozitiv eredménybdl nem vonhatdk le kovet-
keztetések az idegen zsir tipusdra vonatkozdan.

A B. melléklet leir egy eljdrdst a novényi vagy allati zsirtartalom kiszdmitdsdra a modositott tejzsirban. Ez a méd-
szer nem validalt ezért csak tdjékoztaté jellegd.

2. tdbldzat

Tiszta tejzsir S-hatdrértékei

Idegen zsir Egyenlet S-hatdrértékek (2)

Szojabab-, napraforgé-, oliva-, repcemag-, lenmag-, bizacsira-, (3) 98,05-101,95
kukoricacsira- gyapotmag- és halolaj

Kokuszdi6 és pdlmamagzsir (4) 99,42-100,58
Pdlmaolaj és marhafaggyd (5) 95,90-104,10
Sertészsir (6) 97,96-102,04
Osszesitve (7) 95,68-104,32

() 99 %-os megbizhatdsdgi szinten szdmitva, igy az idegen zsir hozzdaddsa csak akkor feltételezhetd, ha az adott egyenlet kimu-
tatdsi hatdrértékei tullépésére keriilt sor (ldsd a B.1. tdbldzatot).
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10.

10.1.

10.2.

10.3.

11.

PONTOSSAG
Laboratériumok kozotti vizsgilatok

Az ismételhetGségi és reprodukalhatosagi értékek meghatdrozdsa a (3)—(7) egyenletek alapjdn tiszta tejzsir felhasz-
naldsdval tortént, és nem alkalmazhat6 a megadottaktdl eltéré matrixokra.

Ismételhetdség
Ugyanazon modszerrel azonos vizsgdlati anyagon, ugyanazon laboratériumban ugyanazon kezelGszemély dltal,

ugyanazon berendezésen, és a két teszt elvégzése kozott eltelt rovid idd alatt kapott két egyedi vizsgélati eredmény
kozotti abszolit killonbség az esetek legfeljebb 5 %-dban 1épi tal a 3. tdbldzatban felsorolt hatdrértékeket.

3. tdbldzat

Ismételhetdségi hatirértékek, r, a (3)-(7) egyenlethez

Idegen zsir Egyenlet r%
Szdjabab-, napraforgé-, oliva-, repcemag-, lenmag-, bizacsira-, kukoricacsira-, (3) 0,67
gyapotmag- és halolaj
Kokuszdio és palmamagzsir (4) 0,12
Pdlmaolaj és marhafaggyt (5) 1,20
Sertészsir (6) 0,58
Osszesitve (7) 1,49
Reprodukalhatésig

Ugyanazon modszerrel azonos vizsgélati anyagon, kiilonb6z6 laboratériumban kiilonbozd kezel@személy éltal,
kiilonb6z6 berendezésen kapott két egyedi vizsgélati eredmény kozotti abszolit killonbség az esetek legfeljebb
5 %-dban 1épi til a 4. tdblazatban felsorolt hatdrértékeket.

4. tdbldzat

Reprodukalhat6sdgi hatdrértékek, R, a (3)-(7) egyenlethez

Idegen zsir Egyenlet R %
Szojabab-, napraforgé-, oliva-, repcemag-, lenmag-, buizacsira-, kukoricacsira-, (3) 1,08
gyapotmag- és halolaj
Kokuszdi6 és palmamagzsir (4) 0,40
Pilmaolaj és marhafaggyt (5) 1,81
Sertészsir (6) 0,60
Osszesitve (7) 2,07

A MERES BIZONYTALANSAGA
Az r ismételhetGséggel és az R reprodukalhatosdggal kiszadmithato egy S-érték kiterjesztett bizonytalansdga.

Ha belevessziik a kiterjesztett bizonytalansdgot (kettGs analizisekre alapozva) a 2. tabldzat S-hatdrértékeibe, akkor
kiterjesztett S-hatdrértékeket kapunk, amelyek az 5. tdbldzatban szerepelnek.

5. tdbldzat

Tiszta tejzsir kiterjesztett bizonytalansdgot tartalmazé kiterjesztett S-hatdrértékei

Idegen zsir Egyenlet Kiterjesztett S-hatdrértékek

Szdjabab, napraforgd, oliva, repcemag, lenmag, bizacsira, (3) 97,36-102,64
kukoricacsira, gyapotmag és halolaj

Kokuszdi6 és palmamagzsir (4) 99,14-100,86
Pilmaolaj és marhafaggyt (5) 94,77-105,23
Sertészsir (6) 97,65-102,35
Osszesitve (7) 94,42-105,58
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12.  VIZSGALATI JELENTES
A vizsgdlati jelentésnek tartalmaznia kell az aldbbiakat:
- aminta teljes azonositdséhoz sziikséges minden informdacidt,
—  a haszndlt mintavételi modszert, ha ismert,
- a haszndlt vizsgdlati mddszert hivatkozassal erre a nemzetkozi szabvanyra,

- minden olyan alkalmazott részletet, amely e nemzetkozi szabvany leirdsdban nem szerepel vagy amely nem
kotelezd, olyan egyéb koriilmény részletezésével, amely a vizsgdlati eredmény(eke)t befolydsolhatta,

- akapott vizsgélati eredmény(eke)t, és ha ellendriztiik az ismételhetSséget, a kapott végleges eredményt.
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Al

A.l.1.

A1.2.

A.l1.3.

A.l.4.

A.1.5.

A.l.6.

A.l1.6.1.

A.1.6.2.

A.1.6.3.

A.l.6.4.

A.1.6.5.

A.1.6.6.

A.1.6.7.

A2

A. MELLEKLET

(normativ)

A TOLTETES OSZLOP ELOKESZITESE

VEGYSZEREK ES ESZKOZOK

Toluol (C,H;CH;)

Dimetil-diklérszildn [Si(CH,),Cl,] oldat

Oldjunk fel 50 ml dimetil-diklérszilant 283 ml toluolban (A1.1.)

Kakaévaj-oldat, tomeghdnyada 5 % kakadvaj n-hexdnban (4.4) vagy n-heptdnban (4.5)

Alléfazis, 3 % OV-1, 125-150 pm (100-120 mesh) Gas ChromQ (%)

Megjegyzés: A szemcseméret megjelolése a BS 410 szerint mikrométerre dtvéltva tortént (minden rész)[6]
l"Jvegoszlop, 2 mm belsé dtmérével és 500 mm hosszal, U-alaka

Eszkoz a toltetes oszlop megtdltéséhez

Télt6oszlop a végére csavarhatd lezdré kupakkal, a betdltendd allofézis-mennyiséget jelz6 jellel elldtva

Finomsziird, mesh mérete megkozelitéleg 100 pm, csavaros kupakkal, amely alkalmas az tivegoszlop A.3. dbra sze-
rinti lezdrdsara

Szilanizdlt iiveggyapot, deaktivalt

Vibrdtor, az llofazis egyenletes eloszlatdsdra a toltés folyamdn
Szilanizdld eszkizok, az oszlop tivegfelilletének szilanizaldsahoz
Woulff-lombik

Vizsugdrszivattyi

SZILANIZALAS (AZ UVEGFELULET DEAKTIVALASA)

Miutdn a Woulff-lombikot (A.1.6.6.) csatlakoztattuk a vizsugdrszivattyihoz (A.1.6.7.), a 2. csovet (lisd az
A.1. dbrét) belemeritjiikk a dimetil-diklérszildn-oldatba (A.1.2.). A zdrdcsap lezdrdsdval feltltjiik az oszlopot
(A.1.5.) az oldattal. Ujra kinyitjuk a zdrécsapot, majd eltévolitjuk a két csovet. Az oszlopot egy allvinyon rogzit-
jiik. Egy pipetta segitségével teljesen megtoltjitk dimetil-diklorszildn-oldattal (A.1.2.)

() Példa a kereskedelemben kaphat6é megfelel§ termékre. Ez a tdjékoztatds csupdn a nemzetkozi szabvény felhaszndl6inak kényelmét szol-
gdlja, és semmiképpen nem jelenti e termék ISO vagy IDF altali ajanldsat.
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A.1. dbra

A szilanizdlas eszkozei

4 1

i
o

Jelmagyardzat

1. cs6

2. cs6
vizsugdrszivattyd
zardcsap

tivegoszlop

AN S

dimetil-diklorszilan és toluol

Hagyjuk az oszlopot 4llni 20-30 percig. Ezutdn a Woulff-lombikot egy sztir6lombikkal helyettesitjiikk. Az oszlo-
pot a vizsugdrszivattytira (A.1.6.7.) csatlakozatva kitiritjitk (ldsd az A.2. dbrdt). Az iires oszlopot egymds utdn
75 ml toluol (A.1.1.) és 50 ml metil-alkohol (4.3.) felhasznaldsaval kioblitjiik, a 2. cs6 olddszerbe meritésével. Szé-
ritsuk meg a kioblitett oszlopot a 100 °C-ra llitott kemencében (5.6.) megkozelitéleg 30 percig.

A.2. dbra

Az oblités eszkozei

1 2

4

Jelmagyardzat

1. cs6

2. ¢cs6
vizsugdrszivattyd
szlir6lombik

iivegoszlop

AR S

oblitészer
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A3 TOLTES

Az A.3. dbrdn bemutatott eszkozok haszndlatdval toltsiik meg az oszlopot. Toltsiik az allofézist (A.1.4.) a tol-
toszlopba (A.1.6.1.) a jelzésig. A megtoltend§ iivegoszlop alsé végét lezarjuk egy megkozelitSleg 1 cm hosszi
szilanizdlt, tomoritett tiveggyapot dugdval (A.1.6.3.). Zdrjuk le az oszlop végét a finomsztrdvel (A.1.6.2.).

A.3. dbra

Az iivegoszlop megtoltése
| E

2 -

L

toltSoszlop, a jelzésig feltoltends OV-1-gyel

Jelmagyarazat

nitrogénbemenet

1
2
3. megtoltendd iivegoszlop
4

csavaros kupak sztirGvel, amelyre nyomadst fejt ki az tivegszdl és az 4ll6fézis

Az oszlopot nyomds alatt (300 kPa-s nitrogéndram) megtoltjiik az dlléfazissal. Az egységes, folyamatos és erds
kitoltés elérése érdekében a toltés ideje alatt egy vibratort mozgatunk fel-ald az iivegoszlopon. A toltés befejezté-
vel egy szildrd szilanizélt tiveggyapot dugdt (A.1.6.3.) nyomunk a megtoltott oszlop masik végébe. Levagjuk a kitii-
remkedd végeket. A dugdt egy spatuldval néhdny milliméterre belenyomjuk az oszlopba.

A4 KONDICIONALAS

Az a)—c) 1épések sordn a szennyezddések elkeriilése végett az oszlop tetejét nem csatlakoztatjuk a detektorhoz. A
kovetkez8 médon kondiciondljuk a t6ltott oszlopot (A.3.):

a)  oblitsiik 4t az oszlopot nitrogénnel 15 percig, 40 ml/min-re dllitott dramldsi sebességgel és 50 °C-ra dllitott
GC-kemencével;

b)  melegitsiik az oszlopot 1 °C/min sebességgel 355 °C-ra, 10 ml/min nitrogéndramldsi sebesség mellett;

¢) tartsuk az oszlopot 355 °C-on 12-15 6rén &t;
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d)

fecskendezziink kétszer 1 pl kakadvaj-oldatot (A.1.3.) a toltetes oszlophoz a 7.3.4.1. pontban megadott
hémérséklet-program hasznélataval;

Megjegyzés: A kakadvaj majdnem kizdrélag magas forrdspontt (C5,—Cs,) trigliceridekbdl dll, igy a vonat-
kozé vilaszjelek tekintetében csokkenti az oszlopkondiciondldsra forditott eréfeszitést.

fecskendezziink 20-szor 0,5 pl, a 7.2. szerinti tejzsiroldatot 2-3 napon beliil a 7.3.4.1. pontban a téltetes osz-
lopra megadott bedllitdsok alkalmazdsédval.

- Csakaz 1-hez kozelit6 valaszjellel rendelkez6 oszlopokat haszndljuk a vizsgélati mintdk analiziséhez. A
vélaszjelek ne legyenek nagyobbak 1,20-nal.
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B.1.

B.2.

IDEGENZSIR-TARTALOM MENNYISEGI MEGHATAROZASA

ALTALANOS

A B.1. tdbldzatban a kiilonb6z6 idegen zsirok kimutathatdsagi hatdrértéke 99 %-os megbizhatdsagi szinten szdmitva

B. MELLEKLET

(informativ)

szerepel. A koz€psG oszlop mutatja a (3)—(6)-ig a legjobb egyedi egyenlet kimutathat6sdgi hatdrértékeit.

A (7) Osszesitett egyenlet jobb széls§ oszlopban szereplS kimutathatdsagi hatdrértékei valamivel magasabbak. Elviek-

ben a (7) egyenlet csak az idegen zsirok mennyiségi kimutatdsahoz sziikséges.

Valamennyi egyenlettel ki lehet mutatni a kiilonb6z6 idegen zsirok kombindcidit is. Az azonos tipust idegen zsirok

egyedi mintdi kozotti triglicerid-osszetétel eltérése nincs jelentds hatdssal a kimutathatdsagi hatdrértékekre.

Ha az egyedi egyenleteket és az Osszesitett egyenletet is hasznaljuk, az egyedi egyenletek kimutathatdsdgi hatarértékei
érvényesek. Bizonyos esetekben azonban az Osszesitett egyenlet S-értékére is szitkség van a mennyiségi meghatdro-

zashoz (B.2.).

B.1. tdbldzat

99 %-os kimutathat6sdgi hatdrértékek a tejzsirhoz adott idegen zsir szdzalékdban

Idegen 7sir Egyedi l;:gyenlet Osszesite; egyenlet
Szojababolaj 2,1 4.4
Napraforgdolaj 2,3 48
Olivaolaj 2,4 4,7
Kokuszdidolaj 3,5 43
Pdlmaolaj 4.4 4,7
Palmamagzsir 4,6 5,9
Repceolaj 2,0 4,4
Lenmagolaj 2,0 4,0
Blizacsiraolaj 2,7 6,4
Kukoricacsira-olaj 2,2 4,5
Gyapotmagolaj 3,3 4.4
Sertészsir 2,7 4,7
Marhafaggya 52 5,4
Hidrogénezett halolaj 5,4 6,1

SZAMITAS

Csak legaldbb egy S-hatdrérték (2. tdbldzat vagy 5. tabldzat) tillépésekor végezziink mennyiségi idegen zsir meghatd-
rozdst. Mennyiségi informéci6 nyeréséhez a vizsgélati mintdban az idegen zsir vagy idegenzsir-keverék wy, szazalék-
ban kifejezett tomeghdnyadédnak kiszdmitdsdhoz a kovetkezd egyenletet haszndljuk fel:

ahol

S gy kapott eredmény, hogy a (3)—(7) egyenletek egyikébe behelyettesitjitk az olyan tejzsir triglicerid adatait, amely-

(100-5)

(100-8) | ®-1)

w,=100- |

hez idegen zsirt vagy idegenzsir-keveréket adnak hozzd,

S¢  ahozzdadott idegen zsir tipusdtdl fiiggd konstans.
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Ha nem ismert a tejzsirhoz adott idegen zsir tipusa, hasznaljuk az dltalinos 7,46 S-értéket (B.2. tdbldzat). Mindig a (7)
egyenletbdl kapott S-értéket haszndljuk, még ha az S-hatdrértékei tallépése nem is tortént meg, de mds egyenleté igen.

Ismert idegen zsirok esetén helyettesitsiik be az egyéni Si-értékeiket (B.2. tabldzat) a (B.1.) egyenletbe. Vdlasszuk ki a
vonatkozé idegenzsir-egyenletet a (3)-(6) egyenletek koziil az S kiszdmitdsahoz.

B.2. tdbldzat

Sértékek a kiilonféle idegen zsirokndl

Idegen zsir Sy
Ismeretlen 7,46
Szdjababolaj 8,18
Napraforgdolaj 9,43
Olivaolaj 12,75
Kokuszdibolaj 118,13
Palmaolaj 7,55
Pdlmamagolaj 112,32
Repceolaj 3,30
Lenmagolaj 4,44
Biizacsiraolaj 27,45
Kukoricacsira-olaj 9,29
Gyapotmagolaj 41,18
Sertészsir 177,55
Marhafaggyi 17,56
Halolaj 64,12

B.3. A VIZSGALATI EREDMENYEK KIFEJEZESE
A vizsgalati eredményeket két tizedesjeggyel kell megadni.
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.U = 2‘\/0]21—@2
v, .

XXI. MELLEKLET
(18. cikk)

VALAMELY ELEMZES EREDMENYEINEK VITATOTTSAGA ESETEN ALKALMAZANDO ELJARAS (VEGYI
ELEMZES)

. A gyarto kérésére még egy elemzést el lehet végezni a vonatkozé médszer haszndlatdval, az illetékes hat6sdg dltal jova-

hagyott mésik laboratériumban, feltéve hogy a termékbdl leplombdlt ellenmintdk dllnak rendelkezésre, és az illetékes
hat6sdg azokat az elSirdsoknak megfelelGen térolta. A kérést az els§ elemzés eredményeirdl tortént értesitést kovetd hét
munkanapon beliil meg kell tenni. A vizsgalatot a kérés beérkezését kovetSen 21 munkanapon belil el kell végezni. Az
illetékes hatdsag ezeket a mintakat a gydrtd kérésére és koltségén egy mdsik laboratoriumba kiildi. Ennek a laborat6ri-
umnak hivatalos elemzések végzésére vonatkozé engedéllyel, és a kérdéses elemzéssel kapcsolatosan bizonyitott szak-
értelemmel kell rendelkeznie.

. Az 1. laboratériumban az y, megismételt mérés n, dtlagdnak és a 2. laboratériumban az y, megismételt mérés n, dtla-

gdnak (k = 2) kiterjesztett bizonytalansdga

1
1- —) és U = 2‘\/6]2(—@2 (1 - —) ahol o, az adott médszer ismételhetségi szordsa és o,

n v, n

a reprodukdlhatdsagi szordsa. Ha az y laboratériumi mérési végeredményt az y = X, + X,, y = X, = X,, ¥ = XX, vagy
y = x,[x, formdjd képletek alkalmazdsaval szamitjuk ki, a sz6rdsok kombindldsdnak szokdsos eljardsdt kell ilyen esetek-
ben kovetni, hogy megkapjuk a bizonytalansagot.

. Annak vizsgdlata érdekében, hogy a két laboratérium eredményei megfelelnek-e a médszer o, reprodukdlhatésdgi sz6-

rdsanak, ki kell szdmitani a y, —y, kiilonbség kiterjesztett bizonytalansdgdt:

— 1 1
.U = \/ U;z, + U; = 2’\/012{ - 03(2 -—- —) Ha a laborat6riumi dtlagok kiilonbségének abszolut értéke, |y, —,|
1 1 n

7,
nem nagyobb a U bizonytalansdgandl,
N7

1 nZ

|)_’1 _§2| < Uyl—y

2

a két laboratérium eredményei megfelelnek a o, reprodukdlhatésigi szérdsnak, és a két laboratériumi dtlag szdmtani
kozepe:

N+,
2

y =
tekinthet$ végeredménynek. Kiterjesztett bizonytalanséga:

— 11
U = sAJU2 + U2 = \[ok-off2-—-—
y 2 7 7 %R~ O n n

1 M

A szdllitmany akkor utasithatd vissza az UL eldirt felsg hatdrértéknek nem megfelel6ként, ha
y-U >UL

y y

egyéb esetben az UL-nek megfelel6ként el kell fogadni.

A szdllitmény akkor utasithatd vissza az LL el6irt alsé hatdrértéknek nem megfelel6ként, ha
y-U <LL

y y

egyéb esetben az LL-nek megfelel6ként el kell fogadni.

Ha a laboratériumi dtlagok kiilonbségének abszolut értéke, |y, —y,| nagyobb a Uy S bizonytalansdgdndl,
172

v, -y U
|y, =,| > 7.3,
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a két laboratérium eredményei nem felelnek meg a reprodukalhatdsagi szordsnak.

Ebben az esetben a szédllitmanyt nem megfelel6ként vissza kell utasitani, ha a masodik analizis megerdsiti az els6t. Egyéb
esetben a széllitmdnyt megfelelSként el kell fogadni.

A végeredményrdl az illetékes hatdsig koteles haladéktalanul értesiteni a gyartot. Amennyiben a szallitmanyt elutasitjdk,
a mésodik elemzés koltségeit a gyarto viseli.
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XXII. MELLEKLET

MEGFELELESI TABLAZAT

213/2001/EK rendelet

Ez a rendelet

1. cikk
2. cikk
3. cikk

4. cikk
. cikk
. cikk

. cikk
. cikk

10.
11.
12.
13.
14.
15.
16.
17.

18.
19.

20.
21.
22.
23.

5
6
7. cikk
8
9

cikk
cikk
cikk
cikk
cikk
cikk
cikk
cikk

cikk
cikk

cikk
cikk
cikk
cikk

4.
18
5.
6.
7.
8.
9.

10.
11.
12.
13.
14.
15.
16.
17.
19.

20.
21.

. cikk
. cikk
. cikk
. cikk

cikk
. cikk

cikk
cikk
cikk
cikk
cikk
cikk
cikk
cikk
cikk
cikk
cikk
cikk
cikk
cikk

cikk
cikk




