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De Europziske Fallesskabers Tidende

Nr. L 45/5

KOMMISSIONENS FORORDNING (EF) Nr. 322/96
af 22. februar 1996

om gennemferelsesbestemmelser for offentlig oplagring af skummetmelks-
pulver

KOMMISSIONEN FOR DE EUROPAISKE
FALLESSKABER HAR —

under henvisning til traktaten om oprettelse af Det
Europziske Fallesskab,

under henvisning til Rédets forordning (EJF) nr. 804/68
af 27. juni 1968 om den fzlles markedsordning for mzlk
og mejeriprodukter ('), senest ndret ved Kommissionens
forordning (EF) nr. 2931/95 (?), szrlig artikel 7, stk. 5, og
artikel 28, og

ud fra felgende betragtninger:

Rédets forordning (EQF) nr. 1014/68 af 20. juli 1968 om
fastszettelse af almindelige regler for offentlig oplagring af
skummetmalkspulver (%), senest zndret ved forordning
(EQF) nr. 3577/90 (*), ophaeves med virkning fra den 1.
marts 1996 ved Radets forordning (EF) nr. 1538/95 (%);
folgelig ber de regler, som ikke er blevet inkorporeret i
forordning (EQF) nr. 804/68, indsxttes i de gennemforel-
sesbestemmelser for offentlig oplagring af skummet-
melkspulver, som er fastsat ved Kommissionens forord-
ning (EJF) nr. 625/78 (¥), senest @ndret ved forordning
(EF) nr. 1802/95 (); da forordning (EDF) nr. 625/78 skal
tilpasses pa en lang rakke punkter, og da den allerede er
blevet ®ndret mange gange, vil det vere hensigtsmassigt
med en omarbejdning for overskuelighedens og klarhe-
dens skyld; folgelig ber forordning (EDF) nr. 625/78
oph=zves;

interventionsorganerne ma kun opkebe skummetmalks-
pulver med et vist mindsteindhold af protein; opkebs-
prisen kan desuden variere afhengigt af proteinindholdet;
det ber fastlegges, hvilken metode der skal anvendes til
bestemmelse af proteinindholdet, og hvordan opkebs-
prisen skal beregnes;

for at sikre, at der ikke betales uretmassigt for det
opkebte skummetmalkspulver, ber det inden betalingen
kontrolleres, at alle betingelser er opfyldt, og proteinind-
holdet ber vere konstateret inden betalingen;

der er udviklet en referencemetode til pavisning af karne-
melk; for at sikre en ensartet anvendelse af kontrolforan-

(') EFT nr. L 148 af 28. 6. 1968, s. 13.
) EFT nr. L 307 af 20. 12. 1995, s. 10.
) EFT nr. L 173 af 22. 7. 1968, s. 4.

) EFT nr. L 353 af 17. 12. 1990, s. 23.
) EFT nr. L 148 af 30. 6. 1995, s. 17.
) EFT nr. L 84 af 31. 3. 1978, s. 19.

’) EFT nr. L 174 af 26. 7. 1995, s. 27.

staltningerne ber denne analysemetode anvendes ved
kontrol af skummetmelkspulver, der opkebes af inter-
ventionsorganerne;

i Radets direktiv 92/46/EQF af 16. juni 1992 om sund-
hedsbestemmelser for produktion og afsetning af ra
malk, varmebehandlet malk og m=lkebaserede
produkter (), senest @ndret ved direktiv 94/71/EF (), er
det fastsat, at maelk, hvis indhold af stoffer med antimi-
krobiel virkning er sterre end det niveau, der er tilladt i
henhold til Radets forordning (EQF) nr. 2377/90 ("),
senest @ndret ved forordning (EQF) nr. 282/96 ("), ikke
mi anvendes til konsum; skummetmalkspulver, der
opkebes af interventionsorganerne, ber kontrolleres for
hyppigt anvendte stoffer med antimikrobiel virkning; der
mé indferes en relevant kontrolmetode;

de ovrige bestemmelser om offentlig oplagring af skum-
metmalkspulver har stiet deres preve og kan derfor vide-
refores med visse tekniske tilpasninger;

de udlesende begivenheder for den landbrugsomregnings-
kurs, der skal anvendes i forbindelse med ordningen for
offentlig oplagring, er fastlagt ved forordning (EQF) nr.
1756/93 (%), senest @ndret ved forordning (EF) nr. 693/
95 (3

de i denne forordning fastsatte foranstaltninger er i over-
ensstemmelse med udtalelse fra Forvaltningskomitéen for
M=zlk og Mejeriprodukter —

UDSTEDT FOLGENDE FORORDNING:

Artikel 1

1. Interventionsorganerne opkeber kun skummet-
mealkspulver, der svarer til definitionen i artikel 7, stk. 1, i
forordning (EJF) nr. 804/68 og til kvalitetskravene i bilag
I, og som opfylder felgende betingelser:

a) Der skal vere foretaget kvalitetskontrol efter de i bilag
I, V, VI og VII omhandlede analysemetoder og p4 basis
af prever, der er udtaget efter reglerne i bilag IV.

®) EFT nr. L 268 af 14. 1. 1992, s. 1.
°) EFT nr. L 368 af 31. 12. 1994, s. 33.
% EFT nr. L 224 af 18. 8. 1990, s. 1.
) EFT nr. L 37 af 15. 2. 1996, s. 9.

) EFT nr. L 161 af 2. 7. 1993, s. 48.
) EFT nr. L 71 af 31. 3. 1995, s. 52.
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b) Det skal opfylde de i bilag II og III anferte betingelser
angaende emballage og markning.

c) Det ma ikke indeholde andre produkter, bla. karne-
melk eller valle.

d) Det er fremstillet hejst en maned fer den dato, hvor
interventionsorganet modtager salgstilbuddet, eller i
det tilfelde, der er omhandlet i bilag III, litra e), andet
punktum, hejst fire uger inden den uge, hvor tilbuddet
modtages.

e) Det ma ikke overskride de ifelge fellesskabsbestem-
melserne gaeldende maksimalt tilladte niveauer for
radioaktivitet.

De gzldende niveauer er fastsat i artikel 3 i Radets forord-
ning (EQDF) nr. 737/90 ("). Omfanget af den radioaktive
kontamination kontrolleres kun, hvis situationen krazver
det, og i den nedvendige periode. Om nedvendigt fast-
settes varigheden og omfanget af kontrolforanstaltnin-
gerne efter proceduren i artikel 30 i forordning (EQF) nr.
804/68.

2. I denne forordning forstds ved:

a) karnemelk: det biprodukt, der fremkommer ved frem-
stilling af smer efter keerning eller kontinuerlig smer-
fremstilling af fleden og udskillelse af den faste fedt-
fase

b) walle det biprodukt, der fremkommer ved fremstilling
af ost eller kasein som fslge af indvirkningen fra syre,
ostelobe og/eller kemisk-fysiske processer.

3. Den mindste tilbudsmengde udger 20 tons.
Medlemsstaterne kan forsge minimumsmsangden og/eller
fastsette, at skummetmaelkspulveret tilbydes i hele tons.

4. Interventionsorganet registrerer datoen for modta-
gelsen af salgstilbuddet og de tilsvarende mangder og
fremstillingsdatoer samt stedet, hvor det tilbudte skum-
metmalkspulver opbevares.

5. Et tilbud er kun gyldigt, séfremt der er fert bevis for,
at tilbudsgiveren har stillet en sikkerhed svarende til 12
ECU pr. ton skummetmalkspulver, der tilbydes.

I forbindelse med denne forordning udger opretholdelse
af tilbuddet og levering af skummetmalkspulveret til det
af interventionsorganet udpegede lager de primaere krav,
hvis overholdelse sikres ved navnte sikkerhed. I tilfalde
af, at det af den i stk. 1, litra a), omhandlede kontrol frem-
gar, at skummetmzlkspulveret ikke svarer til de i stk. 1
fastsatte krav, frigives sikkerheden dog for de endnu ikke
leverede mangder.

Sikkerheden stilles i den medlemsstat, hvor tilbuddet afgi-
ves.

() EFT nr. L 82 af 29. 3. 1990, s. 1.

Artikel 2

1. Den i artikel 7, stk. 1, i forordning (EQF) nr. 804/68
omhandlede virksomhed godkendes kun, hvis den:

a) er autoriseret efter artikel 10 i direktiv 92/46/EQF, og
rader over egnet teknisk udstyr

b) forpligter sig til stadighed til at fore de registre, der er
foreskrevet af det kompetente organ i hver medlems-
stat, og som angiver ravarernes oprindelse, de behand-
lede mzngder skummetmalk, karmnemzlk og valle,
arten af den varmebehandling skummetmelken har
varet underkastet, de fremstillede mangder af produk-
tet, indpakningen, identifikationen og afleverings-
datoen for hvert parti skummetmalkspulver, karne-
mealkspulver og vallepulver

c) accepterer at lade fremstillingen af skummetmalkspul-
ver, der kan tilbydes til intervention, underkaste en
serlig officiel kontrol

d

~

forpligter sig til mindst to hverdage i forvejen at infor-
mere kontrolorganet om, at det agter at fremstille
skummetmzelkspulver til intervention. Medlemsstaten
kan dog fastsette en kortere frist.

2. For at sikre, at bestemmelserne i denne forordning
overholdes, foretager de kompetente kontrolorganer
uanmeldt kontrol pé stedet pé grundlag af de pigzldende
virksomheders programmer for produktion af interven-
tionsskummetmzlkspulver.

Denne kontrol skal mindst omfatte:

— et kontrolbeseg for hver periode pd 28 dage, hvor der
er blevet produceret til intervention, dog mindst en
gang hvert halve ar, for at verificere de i stk. 1, litra b),
omhandlede oplysninger

— et kontrolbeseg hvert halve 4r for at kontrollere, at de
i stk. 1 omhandlede godkendelsesbetingelser overhol-
des.

3. Godkendelsen trazkkes tilbage, hvis betingelserne i
stk. 1 ikke lengere er opfyldt. Efter anmodning fra den
pagzldende virksomhed kan godkendelse igen gives efter
en minimumsperiode pé seks méaneder og efter en omfat-
tende kontrol.

Hvis det konstateres, at en virksomhed ikke har opfyldt
en af sine forpligtelser, jf. stk. 1, litra b), c) og d), suspen-
deres godkendelsen, medmindre der er tale om force
majeure, for en periode, der streekker sig fra en til tolv
maneder afhazngigt af, hvor alvorlig den pagzldende
uregelmassighed er.

Medlemsstaten kan beslutte at undlade sanktionen, hvis
det slas fast, at uregelmassigheden ikke er begiet forset-
ligt eller ved grov uagtsomhed, og at den er af minimal
betydning for effektiviteten af de i stk. 2 fastsatte kontrol-
beseg.
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4.  Der skal udarbejdes en rapport over de kontrolbesag,
der foretages i henhold til stk. 2 og 3, og rapporten skal
indeholde felgende oplysninger:

— dato for kontrollen
— dens varighed

— hvilke kontrolforanstaltninger der er gennemfert.

Kontrolrapporten skal underskrives af den ansvarlige
medarbejder.

5.  Medlemsstaterne meddeler Kommissionen, hvilke
foranstaltninger der treeffes i forbindelse med de i stk. 2
og 3 omhandlede kontrolbesog, senest en maned efter
deres vedtagelse.

Artikel 3

Det organ, som serger for kontrol med overholdelsen af
bestemmelserne i artikel 1, stk. 1, optegner analyseresulta-
terne for hvert tilbudt parti, med neje redegerelse for alle
de produktegenskaber, som er anfert i bilag I, pkt. 1, idet
disse resultater senere anferes i certikater, som udstedes
efter anmodning, navnlig i tilfalde af samhandel mellem
medlemsstater eller udfersel.

Artikel 4

1. Efter at have verificeret oplysningerne i tilbuddet,
udsteder interventionsorganet straks et dateret og
nummeret leveringsbevis med oplysning om:

a) den mengde, der skal leveres
b) fristen for levering af skummetmzlkspulveret

c) det lager, hvortil det skal leveres.

2. Leveringen af skummetmalkspulveret skal finde
sted senest 28 dage efter dagen for modtagelsen af det
salgstilbud, som omhandles i artikel 1, stk. 1, litra d).
Leveringen kan deles op i partier.

3. 1 forbindelse med anvendelsen af denne forordning
overtages skummetmalkspulveret af interventionsorganet
den dag, det modtages pa lageret, dog tidligst dagen efter
den dag, det i stk. 1 omhandlede leveringsbevis er udstedt.

4. Det skummetmelkspulver, der er kebt af interven-
tionsorganet, betales mellem den 120. dag og den 140.
dag efter den dato, hvor interventionsorganet overtager
skummetmzelkspulveret, pd betingelse af at det kontrolle-
res, om kravene i artikel 1 er overholdt.

5. Opkebsprisen pd skummetmelkspulver beregnes
saledes:

— Huis proteinindholdet i torstofekstrakt uden fedtstof-
fer, som er pavist med hjelp af den i bilag I anferte
metode, udger 35,6 % eller derover, er opkebsprisen
lig med interventionsprisen.

— Hyvis’'indholdet er mindst 31,4 % og under 35,6 % er
opkebsprisen lig med interventionsprisen minus et
beleb, der beregnes séiledes: interventionspris X
(0,356 - proteinindhold) x 1,75).

6. Ved sit tilbud forpligter szlgeren sig til felgende,
sifremt det af kontrollen fremgér, at skummetmaelkspul-
veret ikke opfylder kravene i artikel 1, stk. 1:

— at tage varen tilbage

— at betale oplagringsomkostninger for de pagzldende
mengder fra overtagelsesdagen til udlagringsdatoen.

Oplagringsomkostningerne fastszttes som et fast beleb pr.
ton pa felgende made:

a) 21 ECU for de faste omkostninger

b) 0,10 ECU pr. oplagringsdag for omkostningerne ved
opbevaringen pé lager.

Belebene krediteres Den Europaiske Udviklings- og
Garantifond for Landbruget (EUGFL), Garantisektionen.

Artikel 5

1.  Lagrene, jf. artikel 7, stk. 1, fjerde afsnit, i forordning
(EQF) nr. 804/68, skal opfylde folgende betingelser:

a) vere torre, velholdte og fri for utej
b) ikke have fremmede lugte
c) have gode ventilationsmuligheder og

d) have tilstrekkelig kapacitet samt udstyr, der svarer til
denne kapacitet.

Den risiko, der er forbundet med oplagring af skummet-
mealkspulver, daekkes af en forsikring, som enten har
form af en kontraktmaessig forpligtelse for lagerholderen
eller en globalforsikring tegnet af interventionsorganet.
Medlemsstaten kan ogsa veere selvforsikrende.

2. Interventionsorganerne  krever, at skummet-
malkspulveret indlagres og oplagres pa paller pa en sidan
made, at partierne let kan identificeres, og at der er let

adgang til dem.

3. Det kompetente kontrolorgan foretager kontrol af, at
produkterne befinder sig pé det pagzldende lager, jf.
artikel 4 i Kommissionens forordning (EQF) nr. 618/

90 (1.
Artikel 6

1. Interventionsorganet valger det lager, som ligger
nermest det sted, hvor skummetmalkspulveret opbevares.

() EFT nr. L 67 af 15. 3. 1990, s. 21.
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Huvis valg af et andet lager ikke giver ekstra oplagringsom-
kostninger, kan interventionsorganet dog:

a) velge et andet lager inden for den afstand, der er
fastsat i stk. 2

b) vzlge et andet lager, der er beliggende i sterre afstand,
hvis det betyder en besparelse de pigzldende op-
lagrings- og transportomkostninger taget i betragtning.
I s3 fald underretter interventionsorganet straks
Kommissionen om sit valg.

2. Den maksimale afstand, jf. artikel 7, stk. 1, tredje
afsnit, i forordning (EQF) nr. 804/68, fastszttes til 350
km. Er afstanden sterre, fastsettes de supplerende trans-
portomkostninger, der afholdes af interventionsorganet, til
0,05 ECU/ton/km.

Hvis det opkebende interventionsorgan herer under en
anden medlemsstat end den, hvor det udbudte skummet-
malkspulver opbevares, indgér afstanden mellem sxlge-
rens lager og grensen i den medlemsstat, hvor det opke-
bende interventionsorgan er beliggende, ikke i bereg-
ningen af den i maksimumsafstanden, jf. ferste afsnit.

Artikel 7

I tilfelde af levering af skummetmalkspulver ab lager
stiller interventionsorganet ved udlagring skummet-
mealkspulveret til rddighed:

Denne forordning er bindende i alle
medlemsstat.

Udferdiget i Bruxelles, den 22. februar 1996.

— ved oplagringsstedet lasset pd et transportmiddel,
bortset fra stuvning, sifremt det drejer sig om en last-
vogn eller en jernbanevogn

— pa oplagringsstedets laesserampe, safremt det drejer sig
om et andet transportmiddel, f.eks. en container.

Eventuelle omkostninger ved stuvning og depalettering
afholdes af keberen af skummetmalkspulveret. Medlems-
staten fastsztter oplagringsomkostningerne som et fast
beleb og informerer efter anmodning alle interesserede
herom.
Artikel 8

Forordning (EQJF) nr. 625/78 ophzves.

Henvisninger til forordning (EQF) nr. 625/78 skal
betragtes som henvisninger til narverende forordning.

Artikel 9

Denne forordning treeder i kraft pd syvendedagen efter
offentliggerelsen i De Europeiske Fellesskabers Tidende.

Den anvendes fra den 1. marts 1996.

enkeltheder og gzlder umiddelbart i hver

Pd Kommissionens vegne
Franz FISCHLER

Medlem af Kommissionen
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BILAG 1

SKUMMETM/ZALKSPULVERETS KVALITET

1. Egenskaber
a) Proteinindhold:
b) Indhold af melkefedt:
c) Indhold af vand:

mindst 31,4 % 1 terstofekstrakt uden fedtstoffer
hajst 1,00 %
hejst 3,5 %

d) Surhedsgrad udtrykt i ml 0,1 normal natri-

umhydroxidoplesning:
e) Indhold af laktat:
f) Tilsetningsstoffer:
g) Phosphatasetest:

h) Indhold af uopleselige stoffer:
i) Antal brendte partikler:

j) Indhold af mikroorganismer:
k) Pavisning af koliformbakterier:
1) Pavisning af kernemeelk:

m) Pavisning af valle:

n) Smag og lugt:

o) Udseende:

p) Stoffer med antimikrobiel virkning:

2. Kontrolmetoder

hojst 19,5 ml
hejst 150 mg pr. 100 g
ingen

negativ, dvs. hejst 4 pg phenol pr. g rekonstitueret
malk

hejst 0,5 ml (24 °C)

hejst 15,0 mg, dvs. mindst skive B
hejst 40 000 pr. g

negativ i 0,1 g

ingen

ingen

ren

hvid til let gullig farve, ingen urenheder eller breendte
partikler

ingen ()

a) Med forbehold af bestemmelser vedrarende harmonisering af analysemetoder er nedenfor anferte
referencemetoder obligatoriske ved anvendelsen af denne forordning:

— Pavisning af protein (N x 6,38):
— Pavisning af malkefedt:

— Pavisning af vand:

— Pivisning af surhedsgrad:

— Pivisning af laktat:

— Phosphatasetest:

— Indhold af upoleselige stoffer:

International Standard F.IL. 20B: 1993
International Standard F.IL. 9C: 1987

International Standard F.IL. 26A: 1993
International Standard F.LL. 86: 1981

International Standard F.IL. 69B: 1987
International Standard ISO 3356: 1975
International Standard F.IL. 129A: 1988

— Pavisning af indhold af brendte partikler: ADPI Standard Methods 1990

— Telling af mikroorganismer:
— Pavisning af koliformbakterier:

b) Med hensyn til pévisning af
— Labevalle:
— Sur valle:

— Karnemalk:

— Stoffer med antimikrobiel virkning:

International Standard F.ILL. 100B: 1991
International Standard F.LL. 73A: 1985

bestemmelse af glycomakropeptidindholdet ved hjelp af
hejtryksvaskekromatografi ifelge analysemetoden, der er
anfert i bilag V

tester, der fastlegges af medlemsstaterne

bestemmelsen af fraver af kernemalk kan ske ved
uanmeldt kontrol mindst én gang om ugen af fabriksan-
legget pé stedet eller ved laboratorieanalyse af slutpro-
duktet ved hjelp af metoden i bilag VI, som paviser hajst
69,31 mg PEDP pr. 100 g

ved hjelp af den metode, der er beskrevet i bilag VII

¢} Preveudtagningen sker efter metoden i den internationale standard ISO 707; medlemsstaterne kan
dog anvende en anden metode til preveudtagning, sifremt den felger principperne i ovennazvnte

standard.

(') Den ra melk, der anvendes til fremstilling af skummetmalkspulveret, skal overholde kravene i bilag A, kapitel III, del D,

til direktiv 92/46/EQDF.
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BILAG IT

EMBALLAGE

1. Emballage

Emballagen skal vare ny, ter og hel, bestemt til en nettovaegt pa 25 kg og fremstillet pa en af folgende
mader:

a) 4 sazkke af kraftpapir med en papirtykkelse, der svarer til en vagt pd mindst 70 g/m?

1 sk af tjerepapir som mellemlag, med en papirtykkelse, som svarer til en vagt pd mindst 140 g pr.
mZ
1 polyethylen-inderpose, mindst 0,08 mm tyk, som er svejset eller med dobbelt binding
b) 1 sek af kraftpapir med en papirtykkelse, der svarer til en vagt pid mindst 70 g/m?
1 sak af kraftpapir, med polyethylenlag, med en papirtykkelse, som svarer til mindst 80 g + 15 g pr.

mZ
3 sakke af kraftpapir med en papirtykkelse, der svarer til en vegt pd mindst 70 g/m?
1 polyethylen-inderpose, mindst 0,08 mm tyk, som er svejset eller med dobbelt binding
c) 1 ydersaek af kraftpapir med en papirtykkelse, som svarer til en vagt pd mindst 85 g/m?
1 sak af kraftpapir, med polyethylenlag, med en papirtykkelse, som svarer til mindst 70 g + 15 g pr.
ml
2 sxkke af kraftpapir med en papirtykkelse, der svarer til en vaegt pd mindst 70 g/m?
1 polyethylen-inderpose, mindst 0,12 mm tyk, som er svejset eller med dobbelt binding
d) 1 yderszk i let kreppet kraftpapir med en papirtykkelse, som svarer til en vaegt pd mindst 95 g/m?

1 sxk i let kreppet kraftpapir med et polyethyleninderlag med en papirtykkelse, der svarer til en vagt
pa mindst 95 g + 15 g/m?

1 sek i let kreppet kraftpapir med en papirtykkelse, der svarer til en vegt pa mindst 85 g/m?
1 polyethylen-inderpose, mindst 0,12 mm tyk, som er svejset eller med dobbelt binding.

2. Pifyldning

Ved péfyldning skal sekkens indhold rystes godt sammen. Det ma absolut forhindres, at pulveret kommer
ind mellem sakkens forskellige lag.

3. Prevningsmetode

Emballagen skal i henhold til punkt 1 have en gennemsnitlig brudstyrke pa 420 joules/m? ved mindst tre
lag papir efter ISO-metoden 1924-2-1985.
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BILAG III
MZERKNING

Pa emballagen skal der mindst vere anfort folgende oplysninger, eventuelt omsat til kode:
a) Angivelse pd et af Fzllesskabets sprog: »Sprayterret skummetmelkspulvere

b) Nettovagt

¢) Partiets produktionsnummer

d) Et godkendelsesnummer, der identificerer produktionsvirksomheden og -mediemsstaten

¢) Produktionsdato. Sifremt skummetmelkspulveret oplagres i silo, erstattes datoen for fremstillingen med
angivelse af den uge, hvor produktet er fremstillet.

BILAG IV

STIKPROVEKONTROL OG ANALYSE AF SKUMMETMZZLKSPULVER, DER FREMBYDES
TIL INTERVENTION

1. Antal emballager, der skal udvalges ved stikprevekontrol:
— fremfzrsler’,u('ier indéholder indtil 800 sekke a 25 kg: mindst 8
— fremfersler, der indeholder over 800 szkke a 25 kg: mindst 8 + 1 pr. hele eller delvise yderligere lod
pa 800 sakke.
2. Provens vagt: der udtages mindst 200 g af hver emballage.

3. Provernes sammengruppering: hajst 9 prover forenes i én samlet prove.

4. Analyse af preverne: hver samlet preve underkastes en analyse, hvorved alle de kvalitetskrav, der er fastsat
i bilag I, kan kontrolleres.
5. Retningslinjer, der skal folges, saifremt en preve ikke bestar:

a) hvis en sammensat preve ikke bestir et af parametrene, skal den mangde, som den sammensatte preve
repraesenterert, fjernes fra den tilbudte meengde

b) hvis en sammensat prove ikke bestér flere parametre, skal den mangde, som den sammensatte prove
repraesenterer, fiernes fra den tilbudte mangde, og resten af de tilbudte mangder fra den samme virk-
somhed skal underkastes en ny og afgerende stikprevekontrol med henblik pé analyse. I sa fald

— fordobles antallet af stikprover ifslge punkt 1

— hvis en sammensat preve ikke bestar et eller flere af parametrene, skal den mangde, som den
sammensatte preve reprasenterer, fjernes fra den tilbudte mangde.
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BILAG V

PAVISNING AF LOBEVALLE 1 SKUMMETMZALKSPULVER TIL OFFENTLIG OPLAGRING
VED HJZALP AF HOJTRYKSVASKEKROMATOGRAFISK BESTEMMELSE AF GLYCOMA-

5.1

5.2.

5.3.

54.

54.1.

54.2.

KROPEPTIDINDHOLDET (HPLC-metode)

Formal og anvendelsesomride

Med denne metode kan det ved bestemmelse af glycomakropeptider pavises, om der er lgbevalle til
stede i skummetmalkspulver.

Reference

International standard ISO 707 — M=lk og mejeriprodukter — Preveudtagningsmetoder i overens-
stemmelse med bestemmelser omhandlet i sidste afsnit under 2 c) i bilag L

Definition

Skummetmalkspulvers indhold af glycomakropeptider: indholdet af sddanne stoffer bestemt ved den
nedenfor beskrevne metode og udtrykt i vegtprocent.

Princip

— Oplesning af skummetmzelkspulveret, fjernelse af fedtstoffer og proteiner ved hjlp af trichlored-
dikesyre og centrifugering.

— Bestemmelse af mangden af glycomakropeptider (GMP) i centrifugatet ved HPLC.

— Vurdering af resultatet i forhold til standardprever af skummetmalkspulver, som ikke indholder
eller er tilsat en kendt mangde vallepulver.

Reagenser

Alle reagenser skal vare af analysekvalitet. Der anvendes destilleret vand eller vand af tilsvarende
enhed.

Oplosning af trichloreddikesyre
240 g trichloreddikesyre (Cl,CCOOH) opleses i vand og fortyndes til 1 000 ml.
Elueringsveeske med pH 6,0

1,74 g Kaliumhydrogenphosphat (K,HPO,), 12,37 g kaliumdihydrogenphosphat (KH,PO.) og 21,41 g
natriumsulfat (Na,SO,) opleses i ca. 700 ml vand.

Om nedvendigt indstilles pH til 6,0 ved hjelp af fortyndet phosphorsyre eller en kaliumhydroxid-
oplesning.

Der fyldes op til 1 000 ml med vand og blandes. For brugen filtreres elueringsvasken gennem et
membranfilter med porestorrelse 0,45 pm.

Oplasning til skylning og opbevaring af kolonnerne

En volumendel acetonitril (CH;CN) blandes med ni volumendele vand. Far brugen filtreres oples-
ningen gennem et membranfilter med porestarrelse 0,45 pm.

Bemeerk: Der kan til skylning anvendes andre oplesninger, der har baktericid virkning, og som ikke
®ndrer kolonnernes adskillelsesevne.

Standardprever
Skummetmelkspulver, der opfylder kravene i denne forordning, benzvnt [0].

Samme pulver tilsat 5 % (v/v) lebevallepulver med normal sammensztning, benzvnt [5].
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6. Apparatur
6.1.  Analysevagt.

6.2.  Centrifuge, der kan prastere en centrifugalkraft pd 2 200 g, med tilherende lukkede centrifugeglas pa
ca. 25 ml

6.3. Mekanisk omrarer.

64.  Magnetomrarer.

6.5.  Glastragte med diameter ca. 7 cm.

6.6. Filtrerpapir, mellemfint, med diameter ca. 12,5 cm.

6.7.  Filtreringsudstyr af glas med tilherende membranfiltre med porestarrelse 0,45 pum.
6.8. Malepipette pd 10 ml, som opfylder kravene i ISO 648, klasse A, eller ISO/R 835.
69.  Termostatstyret vandbad pa 25 * 0,5° C.

6.10. HPLC-udstyr bestidende af:

6.10.1. Pumpe.

6.10.2. Manuel eller automatisk infektionsenhed pa 15-30 pl

6.10.3. To serieforbundne kolonner, TSK 2000 SW (lengde 30 cm, indvendig diameter 0,75 cm) eller
kolonner af tilsvarende effektivitet, og en forkolonne (3 cm x 0,3 cm) pakket med I 125 eller et lige
sa effektivt materiale

6.10.4. Termostatstyret kolonneovn indstillet pa 35 = 1°C

6.10.5. UV-detektor med variabel belgelengde, hvormed der ved 205 nm kan males med en felsomhed pa
0,008 A

6.10.6. Integrator, der kan integrere over de enkelte toppe.

Bemcerk: Der kan arbejdes med kolonner ved stuetemperatur, men adskillelsesevnen bliver i sa fald
lidt mindre. Temperatursvingningerne gennem en analyserekke ma her ikke overstige +

5°C.

7. Stikpreveudtagning

7.1. International standard ISO 707 — M=lk og mejeriprodukter — Preveudtagningsmetoder i overens-
stemmelse med bestemmelser omhandlet i sidste afsnit under 2 ¢) i bilag I

7.2.  Stikpreven opbevares under sidanne forhold, at der hverken kan ske sdeleggelse eller @ndring af
sammensztningen.

8. Fremgangsmade

8.1.  Forberedelse af analyseproven

Melkepulveret overferes til en beholder, der er ca. dobbelt sé stor som pulverets volumen, og som
har et luftteet lag.

Beholderen lukkes straks.

Mzlkepulveret blandes omhyggeligt ved flere gange at vende rundt pid beholderen.
8.2. Udtagning af analyseprove

1 et centrifugeglas (6.2) afvejes 2,000 * 0,001 g.
8.3.  Fjernelse af fedtstoffer og proteiner

83.1. Der settes 20 ml 50° C varmt vand til analysepreven. Pulveret opleses ved omrering i 5 min. med
omrereren (6.3). Glasset afksles til 25 °C.

8.3.2. I labet af 2 min. tilsettes 10,0 ml trichloreddikesyreopla@sning (5.1) under omrering med magnetom-
roreren (6.4). Glasset anbringes i vandbadet (6.9), hvori det henstdr i 60 min.

8.3.3. Der centrifugeres (6.2) ved 2200 g i 10 min. eller filtreres gennem papirfilter (6.6), idet de ferste 5 ml
filtrat bortkastes.
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84.  Chromatografisk bestemmelse

8.4.1. Af centrifugatet eller filtratet (8.3.3) indprajtes en nejagtigt afmalt mengde pa mellem 15 og 30 ul i
HPLC-apparatet (6.10) under en elueringshastighed pad 1,0 ml (5.2) pr. minut.

Bemeerk:

1. Elueringsvaesken (5.2) holdes pa 85 °C under hele chromatograferingen for at holde den luftfri og
fri for bakterievaekst. Andre foranstaltninger med tilsvarende virkning er acceptable.

2. Hver gang chromatograferingen afbrydes, skylles kolonnen med vand. Den ma3 aldrig efterlades
med elueringsvaske (5.2) i.

Skal kolonnerne sta ubenyttede hen i mere end 24 timer, skylles de forst med vand og dernast med

oplesning (5.3) i mindst 3 timer med en gennemlebshastighed péd 0,2 ml pr. minut.

8.4.2. Resultaterne af chromatograferingen af analysepreven foreligger i form af et chromatogram, hvor
hver top identificeres ved sin retentionstid, RT, nemlig:

Top 1I: chromatogrammets anden top, hvis retentionstid er ca. 12,5 min.

Top I chromatogrammets tredje top, der svarer til GMP, og hvis retentionstid er 15,5 +

1,0 min.

Top IV: chromatogrammets fjerde top, hvis retentionstid er ca. 17,5 min.
Kolonnernes kvalitet kan pévirke de forskellige toppes retentionstid.
Integratoren (6.10.6) mailer automatisk arealet A af hver top, nemlig:

A arealet af top II

A arealet af top III

Ay arealet af top IV.
For at afslere eventuelle afvigelser enten som folge af, at apparaturet eller kolonnerne ikke har
fungeret tilfredsstillende, eller pa grund af den analyserede preves oprindelse eller art ma alle chro-
matogrammer bedemmes visuelt, for en kvalitativ tolkning pabegyndes.
I tvivistilfelde gentages analysen.

8.5.  Kalibrering

8.5.1. Med standardpreverne (5.4) felges den i punkt 8.2-8.4.2 beskrevne fremgangsmade ngoje.

Der benyttes frisk fremstillede oplesninger, da GMP nedbrydes i 8 % trichloreddikesyreoplesning;
indholdet heraf falder med ca. 0,2 % pr. time ved 30 °C.

8.5.2. Fer chromatografering af preverne konditioneres kolonnerne ved gentagen indsprejtning af oples-
ningen (8.5.1) af standardpreven (5.4.2), indtil den top, der svarer til GMP, har konstant areal og
retentionstid.

8.5.3. Kalibreringsfaktorerne R bestemmes ved at indspraijte filtrat (8.5.1) i samme mengde som preverne.

9. Angivelse af resultaterne

9.1. Formler og beregning

9.1.1. Beregning af kalibreringsfaktoren R

100
Top II: Ru = —m]—
100
Top IV: Ry = —X;—[aj_
hvor
Ry og Ry = kalibreringsfaktorerne for henholdsvis top II og IV og
Ay [0] og Aw [0] = de arealer af henholdsvis top 1l og IV for standardpreven [0], som er
bestemt under 8.5.3
Top HI: R = ¥
AIll [5] - Alll [0]
hvor
Ru = kalibreringsfaktoren for top III
Ay [0] og A [5] = de arealer af top III for henholdsvis standardpreve [0] og [5], som er

bestemt under 8.5.3
w = indholdet af valle i standardpreven [5], nemlig 5.
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9.1.2.

9.13.

9.2.

9.3.

9.3.1.

93.2.

Beregning af de relative toparealer for preven [E]

Su [E] =Ry x Ay [E]

S [E] = Ry x Au [E]

S[v [E] = R]V X AIV [E]

hvor

Su [E), Su [E}, Sw [E] = de relative arealer af henholdsvis top II, HI og IV for preven [E]

Ay [E], Ay [E]l, A [E] de arealer af henholdsvis top II, III og IV for preven [E], som er

bestemt under 8.4.2

R, R Ry de under 9.1.1 beregnede kalibreringsfaktorer.

Beregningen af de relative retentionstider for top III for preven [E]

RRT, [F] = — B
RTy [5]
hvor
RRTy, [E] = den relative retentionstid for top III for preven [E]
RT), [E] = retentionstiden for top III for preven [E], som er bestemt under 8.4.2
RTy [S] = retentionstiden for top III for standardpreven [5], som er bestemt under 8.5.3.

Det er vist eksperimentelt, at den relative retentionstid for top III, RRT;; [E], er ligefrem proportional
med vallepulverindholdet op til 10 %.

— ved et indhold p& > S % er RRTy, [E] < 1,000
— ved indhold pi < 5% er RRTy, [E] = 1,000.

Den tilladte usikkerhed pa RRTy er = 0,002.

Normalt afviger RRTy; [0]-vardien kun lidt fra 1,034. Alt efter kolonnernes tilstand kan denne verdi
nerme sig, men skal altid vere sterre end 1,000.

Beregning af det procentvise indhbold af lsbevallepulver i proven nemlig:

W = Sm [E] - [1,3 + (SKII [O] - 0’9)]

hvor

\ = indholdet af labevalle i praven [E], i vegtprocent

Su [El = det relative areal af top Ill for preven [E}, som er fremkommet under 9.1.2

1,3 = det relative middelareal af top III udtrykt i g pr. 100 g lebevalle og bestemt i
uforfalsket skummetmelkspulver af forskellig oprindelse. Denne vardi er
bestemt eksperimentelt

Su [0] = det relative areal af top III og er lig med Ry x Ay [0); sidstnzevnte starrelser er
bestemt under henholdsvis 9.1.1 og 8.5.3

(Swm [0] — 0,9) = korrektionen af det relative middelareal 1,3 nér Sy [0]-veerdien afviger 0,9. Det

relative middelareal af top III for standardpreven [0] er bestemt eksperimentelt til
0,9.

Metodens ngjagtighed

Repeterbarhed

Forskellen mellem resultaterne af to bestemmelser, der er udfert samtidig eller med kort tids
mellemrum af samme person, med samme apparatur og pa samme stikpreve, ma ikke overstige 0,2
vaegtprocent.

Reproducerbarhed

Forskellen mellem to resultater, som to forskellige laboratorier er néet frem til med samme stikprove,
ma ikke overstige 0,4 vaegtprocent.
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9.4. Fortolkning

9.4.1. Der er ikke valle til stede, hvis det relative areal af top III, Sy; [E], udtrykt i gram lebevalle pr. 100
gram er < 2,0 + (Sy; [0] — 0,9):

hvor

2,0 = den hojst tilladte vaerdi for det relative areal af top III; der er her taget hensyn
til det relative areal af top III, nemlig 1,3, usikkerheden som felge af varia-
tioner i skummetmalkspulverets sammensztning og metodens reproducer-
barhed (9.3.2)

(Sw [0] — 0,9) = korrektionen, nar arealet Sy, [0] afviger fra 0,9 (jf. 9.2).

9.4.2. Huis det relative areal af top III, Sy [E] er > 2,0 + (S5, [0] — 0,9) og samtidig det realtive areal af top
II, S; [E] er < 160, beregnes indholdet af lgbevalle som angivet i punkt 9.2.

9.43. Huis det relative areal af top III, Sy [E] er > 2,0 + (Sy; [0] —0,9) og samtidig det relative areal af top
11, Sy [E] er > 160, bestemmes det samlede proteinindhold (P %); herefter underseges figur 1 og 2.

9.4.3.1. De tal, der fremkommer efter analyse af uforandrede prover af skummetmalkspulver med et hejt
samlet proteinindhold, er anfert i figur 1 og 2.

Den fuldt optrukne linje svarer til regressionslinjen, for hvilken koefficienterne beregnes ved hjalp af
de mindste kvadraters metode.

Med den stiplede linje fastsattes den evre greense for det relative areal af top Il med en sandsyn-
lighed for ikke at blive overskredet i 90 % af tilfeldene.

Ligningerne for de stiplede linjer i figur 1 og 2 er henholdsvis lig med:

S = 0376 P% — 107 (figur 1)
Suw = 0,0123 S, [E] + 0,93 (figur 2)

hvor

S = det relative areal af top III beregnet enten pa grundlag af det samlede pro-

teinindhold eller pa grundlag af det relative areal af top Sy [E]
P % det samlede proteinindhold udtrykt som vagtprocent
Su [E]

Disse ligninger svarer til det i punkt 9.2 anferte tal 1,3.

I

det i punkt 9.1.2 beregnede relative areal af proven.

Forskellen (T, og T,) mellem det fundne relative areal Sy [E] og det relative areal Sy, fremgar af
folgende ligninger:
T, = Sy [E] — [(0,376 P % — 10,7) + (Su [0] — 0,9)]
T, = Sw [E] — [0,0123 S;; [E] + 0,93) + (Sw [0] — 0.9)]
9.4.32. Hvis T, og/eller T, er mindre end eller lig med nul, kan et indhold af labevalle ikke pavises.

Hvis T, og T, er sterre end nul, kan det sluttes, at der er lebevalle til stede.

Lebevalleindholdet beregnes ved hjzlp af felgende formel:
W =T, + 051

hvor
0,91 svarer til den lodrette afstand mellem den fuldt optrukne linje og den stiplede linje.
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BILAG VI

SKUMMETMZZALKSPULVER: BESTEMMELSE AF PHOSPHATIDYLSERIN- OG PHOSPHATI-

4.1.

4.2.

4.2.1.
4.2.2.
4.23.

43.

43.1.
4.3.2.
433.
4.34.

44.

44.1.
44.2.
4.43.
4.44.
44.5.
4.4.6.

5.1.
5.2.
5.3.
5.4.

DYLETHANOLAMINDHOLD

HOJEFFEKTIV VASKEKROMATOGRAFI (HPLC) I OMVENDT FASE

Anvendelsesomrade

Med denne metode beskrives en procedure for kvantitativ bestemmelse af phosphatidylserin (PS) og
phosphatidvlethanolamin (PE) i skummetmalkspulver (SMP), og som egner sig til pavisning af
karnemalksklumper i SMP.

Definition

Indhold af PS + PE: massefordelingen af stof bestemt ved anvendelse af den her specificerede proce-
dure. Resultatet udtrykkes som milligram phosphatidylethanolamindipalmitoyl (PEDP) pr. 100 g
pulver.

Princip

Ekstraktion af aminophospholipider fra rekonstitueret malkepulver ved hjelp af methanol. Bestem-
melse af PS og PE som o-phthaldialdehyd (OPA) derivater ved HPLC i omvendt fase og ved fluor-
escenspavisning. Kvantificering af PS- og PE-indholdet i analysepraven ved sammenholdelse med en
standardpreve indeholdende en kendt mangde PEDP.

Reagenser

Alle reagenser skal vere analyserene. Vand skal vare destilleret eller af mindst tilsvarende renhed,
medmindre andet er angivet.

Standardmateriale: PEDP, mindst 99 % rent.

Note. Standardmateriale skal opbevares ved — 18 °C.
Reagenser for forberedelse af standardpreve og analyseprove
Methanol af HPLC-renhed

Chloroform af HPLC-renhed

Tryptamin-monohydrochlorid

Reagenser til o-phthaldialdebyd-derivatisering
Natriumhydroxid, 12 M oplesning i vand

Borsyre, 0,4 M oplesning i vand, indstillet til pH 10,0 med natriumhydroxid (4.3.1)
2-mercaptoethanol

o-phthaldialdehyd (OPA)

HPLC-elueringsveesker
Elueringsvaesker skal fremstilles ved anvendelse af reagenser af HPLC-renhed

Vand af HPLC-renhed

Methanol af fluorimetri-testet renhed
Tetrahydrofuran
Natriumdihydrogenphosphat
Natriumacetat

Eddikesyre.

Apparatur

Analyseveegt

Beegerglas pd 25 og 100 ml
Pipetter pd 1 og 10 ml
Magnetomrarer
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S.5.
5.6.
5.7.
5.8.
59.
5.10

S.11.
512
5.13.

Mdlepipetter pa 02, 05 og 5 ml
Mdlekolber pd 10, 50 og 100 ml
Sprajter pd 20 og 100 pl

Ultralydsbad

Centrifuge, som arbejder ved 27000 x g
Praveglas pd ca. 5 ml

Mdleglas pd 25 mi

pH-meter

HPLC-udstyr

5.13.1. Gradient-pumpesystem, i stand til at arbejde ved 1,0 ml/min. ved 200 bar

5.13.2. Autosampler med mulighed for derivatisering

5.13.3. Sgjleopvarmningsenhed, indstillet til 30 °C

5.134. Fluorescensdetektor indstillet pa en exciteringsbalgelzengde pa 330 nm og en emissionsbelgelengde

pd 440 nm.

5.13.5. Integrator eller databehandlingsprogrammel, som er i stand til at male toparealer

5.13.6. En Lichrosphere — 100 sgjle (250 x 4,6 mm) eller en tilsvarende sejle pakket med octadecylisan

7.1.

7.2.

7.3.

7.4.

(C18) med en partikelsterrelse pad 5 pwm.

Preveudtagning

Praveudtagning skal ske i overensstemmelse med IDF standard 50B:198S5.

Fremgangsmade

Forberedelse af den interne standardoplosning

30,0 + 0,1 mg tryptamin-monohydrochlorid (4.2.3) afvejes i en 100 ml malekolbe (5.6) og der fyldes
op til mzrket med methanol (4.2.1). Med en pipette (5.3) overferes 1 ml af denne oplesning til en 10
ml mélekolbe (5.6), og der fyldes op til market med methanol (4.2.1) for at opni en 0,15 mM trypta-
minkoncentration.

Forberedelse af analyseoplosningen

1,000 + 0,001 g af SMP-praven i et 25 ml begerglas (5.2). Der tilszttes 10 ml destilleret vand ved
40 °C med pipette (5.3) og omreres med magnetomrerer (5.4) i 30 minutter for at oplese alle klum-
per. 0,2 ml af den rekonstituerede malk pipetteres (5.5) over i en 10 ml mélekolbe (5.6), hvorefter der
med en sprajte (5.7) tilsettes 100 ut 0,15 mM tryptaminoplesning (7.1) med en injektionsnal (5.7) og
fyldes op til market med methanol (4.2.1). Der blandes omhyggeligt ved at vende kolben p3 hovedet
flere gange og anbringelse i ultralydsbad (5.8) i 15 min. Derefter centrifugeres (5.9) ved 27 000 x g i
10 min,, og den overliggende veaeske indsamles i et preveglas (5.10). _

Note. Analyseoplasningen skal opbevares ved 4 °C, til HPLC-analysen er gennemfert.

Forberedelse af den eksterne standardoplesning

55,4 mg PEDP (4.1) afvejes i en 50 ml malekolbe (5.6), og der tilsettes ca. 25 ml chloroform (4.2.2)
ved anvendelse af et maleglas (5.11). Den tilproppede kolbe opvarmes til 50 °C, og der blandes
ombhyggeligt, indtil PEDP opleses. Derefter afkales kolben til 20 °C, og der fyldes op til market med
methanol (4.2.1) og blandes ved at vende kolben pa hovedet flere gange. 1 ml af denne oplesning
pipetteres (5.3) over i en 100 m! malekolbe (5.6), og der fyldes op til market med methanol (4.2.1). 1
ml af denne oplesning pipetteres (5.3) over i en 10 ml malekolbe (5.6), hvorefter der tilszttes 100 pl
(5.7) 0,15 mM tryptaminoplasning (7.1) og fyldes op til market med methanol (4.2.1). Der blandes
ved at vende kolben pd hovedet flere gange.

Note. Standardanalyseoplesningen skal opbevares ved 4 °C, indtil HPLC-analysen er gennemfert.

Forberedelse af derivateringsreagenset

250 £+ 0,1 mg OPA (4.3.4) afvejes i en 10 ml malekolbe (5.6), hvorefter der tilsettes 0,5 ml (5,5)
methanol (4.2.1) og blandes omhyggeligt for at oplese OPA. Der fyldes op til meerket med borsyre-
oplesning (4.3.2) og tilsettes 20 ul 2-mercaptoethanol (4.3.3) med en sprajte (5.7).

Note. Derivateringsreagenset skal opbevares ved 4 °C i en merk flaske og er holdbar i en uge.
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7.5.  HPLC bestemmelse
7.5.1.  Elueringsvasker (4.4)
Vaske A:
0,3 mM natriumdihydrogenphosphat og 3 mM natriumacetatoplesning (indtillet til pH 6,5 med eddi-
kesyre) methanol: tetrahydrofuran = 558 : 440 : 2 (v/v/v).
Veaske B:
methanol.
7.5.2. Foreslaet elueringsgradient:
. . Vaske A Vaske B Gennemstremnings-
Tid (min,) % % hastighed (ml/min.)
Begyndelsesvaerdi 40 60 0
0,1 40 60 0,1
50 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
Note. Elueringsgradienten vil kunne skulle @ndres lidt for at opna den oplesning, der er vist i figur
1.
Sojletemperatur: 30 °C.
7.53. Injektionsrumfang: 50 pl derivateringsreagens og 50 l analyseoplesning.
7.54. Soijlekalibrering
Ved daglig opstart af systemet gennemskylles sajlen med 100 % vaske B i 15 min,, hvorefter der
indstilles A : B = 40 : 60 og kalibreres ved 1 ml/min. i 15 min. Der udferes en blindprave ved injek-
tion af methanol (4.2.1).
Note. Forud for opbevaring over laengere tid gennemskylles sejlen med methanol: chloro-
form = 80:20 (v/v) i 30 min.
7.5.5. Bestemmelse af indhold af PS + PE i analysepraven
Rekken af kromatografianalyser gennemfares under overholdelse af et konstant tidsforhold mellem
de enkelte analyserunder for at opna konstante retentionstider. Den eksterne standardoplesning (7 3)
indsprejtes for hver 5.-10. analyseoplesning for at evaluere responsfaktoren.
Note. Sejlen skal renses ved gennemskylning med 100 % veaske B (7.5.1) i mindst 30 min. for hver
20.-25. analyserunde.
7.6.  Integrationsmdde
76.1. PEDP-top
PEDP elueres som en enkelt top. Toparealet bestemmes ved dal-til-dal integration.
7.6.2. Tryptamin-top
Tryptamin elueres som en enkelt top (figur 1). Toparealet bestemmes ved dal-til-dal integration.
7.6.3. Grupper af PS- og PE-toppe

Under de beskrevne betingelser (figur 1) elueres PS som to delvis uopleste hovedtoppe efter en
mindre top. PE eluerer som 3 delvis uoplaste hovedtoppe. Hele arealet for hver samling af toppe
bestemmes ved at sette basislinjen som rapporteret i figur 1.
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9.1.

9.2.

10.
10.1.

Beregning og angivelse af resultater
Indholdet af PS og PE i analysepreven betegnes saledes:

A, T,
C=15536 x ——
A T

hvor:

C= indhold af PS eller PE (mg/100 g pulver) i analysepreven
A, =PEDP topareal af standardpreveoplesningen (7.3)
A,=topareal af PS eller PE i analyseoplesningen (7.2)

T, =tryptamin topareal i standardpreveoplesningen (7.3)
T,=tryptamin topareal i analyseoplasningen (7.2)

Prazcision

Note. Verdierne for repeterbarhed blev beregnet efter den internationale IDF-standard (). Den
midlertidige reproducerbarhedsgreense blev beregnet efter »retningslinjer for fortolkning af
analyseresultater og anvendelse af sensorevaluering i forbindelse med malk og mejeriprodukter
under den felles markedsordninge (Kommissionens dokument VI/2721/95).

Repeterbarhed

Den relative standardafvigelse for repeterbarheden, som er et udtryk for variationen i uafhangige
analyseresultater opndet af samme operater under anvendelse af samme apparatur under samme
betingelser pd samme analysepreve og inden for et kort tidsinterval, ber ikke overstige 2 % relativ.
Hvis der opnas to bestemmelser under disse betingelser, ber den relative forskel mellem de to resul-
tater ikke overstige 6 % af det aritmetiske gennemsnit af resultaterne.

Reproducerbarbed

Huvis to bestemmelser foretages af operaterer i forskellige laboratorier under anvendelse af forskelligt
apparatur under forskellige betingelser for analyse og samme analyseprave, ber den relative forskel
mellem de to resultater ikke overstige 11 % af det aritmetiske gennemsnit af resultaterne.

Litteraturhenvisning

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
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() International IDF-standard 135B/1991. Milk and Milk products. Precision characteristics of analytical methods. Outline
of collaborative study procedure.
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BILAG VII

BESTEMMELSE AF RESTER AF ANTIBIOTIKA OG SULFONAMID/DAPSON I SKUMMET-
MZELKSPULVER

Der skal anvendes en mikrobe-inhibitor screening test, hvor Bacillus stearothermophilus var. calidolactis
C953 anvendes som test-mikroorganisme, og som er tilstreekkelig falsom til at pavise 4 pg benzylpenicillin
pr. 1 malk og 100 ug sulfadimidin pr. I melk. Analyseszt findes i handelen og kan anvendes, hvis de har
den tilstreekkelige folsomhed for benzylpenicillin og sulfadimidin ().

Til testen anvendes rekonstitueret skummetmalkspulver (1 g pulver + 9 ml destilleret vand). Testen
gennemferes som beskrevet i IDF — Bulletin nr. 258/1991, sektion 1, kapitel 2, eller efter anvisningerne fra
fabrikanten i provesattet.

Positive resultater fortolkes siledes:
1. Gentag testen ved tilsetning af penicillinase til testsystemet:
Positivt resultat: det inhibiterende stof kan ikke identificeres ved denne procedure.

Negativt resultat: det inhibiterende stof er et 6-lactam antibiotikum.

2. Gentag testen ved tilsetning af p-aminobenzosyre til testsystemet:
Positivt resultat: det inhibiterende stof kan ikke identificeres ved denne procedure.
Negativt resultat: det inhibiterende stof er et sulfonamid/dapson.

3. Gentag testen ved tilsatning af penicillinase + p-aminobenzosyre til testsystemet:
Positivt resultat: det inhibiterende stof kan ikke identificeres ved denne procedure.

Negativt resultat: de inhibiterende stoffer er et 6-lactam antibiotikum og et sulfonamid/dapson.

(1) Vigtig note: Falsk-positive resultater kan forekomme, nir skummetmalkspulver analyseres. Det er derfor vigtigt at verifi-
cere, at det anvendte testsystem ikke giver falsk-positive resultater.



