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DECIZIA CONSILIULUI
din 14 noiembrie 1992
privind stabilirea anumitor metode de analizi si testare a laptelui tratat termic destinat consumului uman

direct

(92/608/CEE)

CONSILIUL COMUNITATILOR EUROPENE,

avand in vedere Tratatul de instituire a Comunitdtii Economice
Europene,

avand in vedere Directiva 85/397/CEE a Consiliului din 5 august
1985 privind problemele de sdndtate publicd si animald in cadrul
comertului intracomunitar cu lapte tratat termic ('), in special
articolul 11 alineatul (6),

avand in vedere propunerea Comisiei,

intrucat, potrivit articolului 11 alineatul (6) din Directiva
85/397|CEE, Consiliul stabileste in detaliu modalititile de efectu-
are a inspectiei prevazute la alineatul (2) al respectivului articol;
intrucat aceastd inspectie, care trebuie sd fie efectuatd de citre
exploatatii, sub supravegherea si rispunderea serviciului oficial,
precum si sub controlul periodic al acestuia, are scopul de a asi-
gura respectarea dispozitiilor Directivei 85/397/CEE, in special a
celor previzute la articolul 3 litera A punctul 3;

intruct stabilirea modalitdtilor de control cuprinde stabilirea
metodelor necesare pentru punerea lor in aplicare;

intrucat, in cazul laptelui tratat termic, destinat consumului uman
direct, se impune stabilirea metodelor care si permitd
determinarea substantei uscate, a continutului de substante grase,
a continutului de substante uscate degresate, a continutului in
azot total, a continutului de proteine si a masei volumice;

(") JO 226, 24.8.1985, p. 13, astfel cum a fost modificatd ultima datd
prin Directiva 89/662/CEE (JO L 395, 30.12.1989, p. 13).

intrucat, din considerente tehnice, intr-o primd fazd se impune
stabilirea unor metode de referintd in materie de analizd si testare,
vizand asigurarea respectdrii normelor previzute de articolul 3
litera A punctul 3 din Directiva 85/397/CEE; intrucat se impune
in special continuarea examindrii conditiilor de utilizare a meto-
delor de rutind, de analizd si de testare; intrucit, in asteptarea
rezultatului acestei examindri, autoritdtilor competente le revine
indatorirea de a veghea la utilizarea metodelor de rutind cores-
punzitoare scopului de a respecta normele mentionate anterior;

intrucat determinarea metodelor mentionate anterior cuprinde in
special determinarea procedeelor de analizd si stabilirea criteriilor
de fidelitate, in scopul asigurdrii unei interpretdri uniforme a
rezultatelor,

ADOPTA PREZENTA DECIZIE:

Atrticolul 1

Metodele de analizd si de testare a laptelui tratat termic destinat
consumului uman direct sunt urmdtoarele:

— determinarea substantei uscate;

— determinarea continutului de substante grase;

— determinarea continutului de substante uscate degresate;
— determinarea continutului in azot total;

— determinarea continutului de proteine;

— determinarea masei volumice.
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Articolul 2

Punerea in aplicare a metodelor de referintd de analizd si testare,
stabilirea criteriilor de fidelitate, precum si colectarea
esantioanelor trebuie si fie efectuate in conformitate cu regulile
stabilite in anexa L

Articolul 3

Metodele mentionate la articolul 1 sunt descrise in anexa IL

Articolul 4

Prezenta decizie se adreseazd statelor membre.

Adoptati la Bruxelles, 14 noiembrie 1992.

Pentru Consiliu
Presedintele

J. GUMMER
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ANEXA I

DISPOZITII GENERALE

INTRODUCERE

Dispozitiile generale se referd la reactivi, la material, la exprimarea rezultatelor, la criteriile de fidelitate,
precum si la raportul analizei. Autorititile competente ale statelor membre si laboratoarele insarcinate cu
esantionarea si efectuarea analizelor asupra laptelui trebuie si respecte aceste dispozitii.

REACTIVI
Apa

Dacid nu existd alte indicatii, apa folositd pentru operatiunile de dizolvare, diluare sau clitire trebuie si fie
in mod obligatoriu apa distilatd, apd deionizatd sau apd mineralizatd de puritate cel putin echivalenta.

9 xn

Prin ,solutie” sau ,diluare” (fird alte precizdri) se intelege ,solutie in apd” sau ,diluare cu apa”.

Produse chimice
Dacd nu existd alte indicatii, toate produsele chimice utilizate trebuie si fie de o calitate analiticd

recunoscuta.

MATERIALE

Lista materialelor

Lista materialelor mentionate la diferitele metode de referintd are in vedere doar obiectele cu uz specific i
care prezintd caracteristici particulare.

Balanta analitici

Prin ,balantd analiticd” se intelege o balantd care poate cantdri cu o precizie de 0,1 mg.
EXPRIMAREA REZULTATELOR

Rezultatele

Dacd nu existd alte indicatii, rezultatul care figureaz in raportul analizei (punctul 6) trebuie si fie media
aritmeticd a doud teste, respectand criteriul repetabilitatii (punctul 5.1.1) stabilit pentru metoda respectiva.
fn cazul in care criteriul repetabilititii nu este respectat, testul trebuie repetat; daci acest lucru nu e posibil,
rezultatul trebuie anulat.

Calcularea procentajului

Dacd nu existd alte indicatii, rezultatul se calculeazd in procente de masd a esantionului.

CRITERII DE FIDELITATE: REPETABILITATE SI REPRODUCTIBILITATE

Criteriile de fidelitate care figureazd la fiecare metoda sunt definite dupd cum urmeaza:

Repetabilitatea (r) reprezintd valoarea sub care se situeazd valoarea absolutd a diferentei dintre doud rezultate
individuale obtinute prin acelasi procedeu, pe un produs identic, in aceleasi conditii (acelasi analist, aceeasi
aparaturd, acelasi laborator si interval de timp scurt).

Reproductibilitatea (R) este valoarea sub care se situeazd valoarea absolutd a diferentei dintre doud rezultate
individuale obtinute prin acelasi procedeu, pe un produs identic, in conditii diferite (analisti diferiti,
aparaturi diferite, laboratoare diferite si/sau intervale de timp diferite).

Dacd nu existd alte indicatii privind oricare dintre metodele aplicate, valorile repetabilitatii si
reproductibilitatii sunt exprimate la un nivel de probabilitate de 95 %, conform normei ISO 5725: editia
a doua, 1986.

Testele inelare si studiile necesare trebuie planificate si realizate conform orientarilor internationale.

RAPORTUL ANALIZEI

Raportul analizei trebuie si precizeze procedeul utilizat si rezultatele obtinute. In plus, el trebuie si
mentioneze toate detaliile de operare care nu sunt specificate in metoda de analiz, toate detaliile facultative,
precum si toate circumstantele care ar fi putut influenta rezultatele. Raportul analizei trebuie s contind
toate informatiile care s permitd identificarea completd a esantionului.
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ESANTIONAREA LAPTELUI TRATAT TERMIC

OBIECT SI DOMENIU DE APLICARE

Prezentul capitol descrie metoda de referintd aplicabild la colectarea, transportul si conservarea
esantioanelor de lapte tratat termic.

CONSIDERATII DE ORDIN GENERAL

Esantionarea laptelui tratat termic (pastrat in cisterne) trebuie si fie efectuatd de cdtre o persoand autorizata,
care a beneficiat de o formatie adecvatd inainte de a proceda la colectarea probelor.

In cazurile in care considerd ci este necesar, autoritdtile competente sau laboratorul care efectueaza analizele
instruiesc personalul care urmeazd si efectueze esantionarea asupra tehnicilor esantiondrii, astfel incat
esantionul colectat si fie intr-adevar reprezentativ si conform cu intregul lot.

In cazurile in care consideri ci este necesar, autorititile competente sau laboratorul care efectueaza analizele
instruiesc personalul insdrcinat cu esantionarea in ceea ce priveste etichetarea esantioanelor, astfel incat
identificarea esantionului sa fie incontestabila.

ECHIPAMENTUL DESTINAT ESANTIONARII

Generalitati

Echipamentul necesar esantiondrii nu numai ca trebuie s fie fabricat din otel inoxidabil sau din orice alt
material adecvat de rezistenta corespunzatoare, ci, prin constructie, trebuie sd corespunda utilizarii specifice
cdreia ii este destinat (omogenizare, esantionare etc.). Plonjoarele si agitatoarele destinate omogenizarii
lichidelor in recipiente trebuie si aibd o suprafatd suficientd pentru a permite o omogenizare adecvati a
produsului, fard insd a duce la aparitia gustului de rAnced. Fiecare polonic trebuie s fie previzut cu un maner
solid, destul de lung pentru a se putea colecta probe de la orice adincime a recipientului. Capacitatea
polonicului trebuie s fie de cel putin 50 ml.

Recipientele pentru esantioane si capacele trebuie sa fie din sticld, metal sau material plastic adecvat.

Materialele utilizate la fabricarea echipamentului care va fi folosit pentru esantionare (recipientele si capacele
lor) nu trebuie sd producd nici o modificare a esantionului, care ar putea influenta rezultatul analizei.
Echipamentul, precum si recipientele destinate pastrarii esantioanelor trebuie sd aibd o suprafatd curati,
uscatd, netedd si fard fisuri, iar colturile trebuie s fie rotunjite.

PROCEDEUL DE ESANTIONARE

Generalitati

Oricare ar fi natura analizei de efectuat, inainte de recoltare, laptele trebuie omogenizat in mod
corespunzitor, manual sau cu un mijloc mecanic.

Esantionul este recoltat imediat dupd omogenizare cand laptele este incd in miscare.

Volumul esantionului trebuie sd corespunda necesitatilor analizei. Capacitatea recipientelor utilizate trebuie
sd fie aleasd astfel incat recipientele si fie aproape umplute de esantion, permitand totusi o omogenizare
adecvatd inainte de efectuarea analizei, dar evitind in acelasi timp smantanirea in timpul transportului.

Esantionare manuald

Esantionarea unui lot divizat

In cazul in care cantitatea de lapte din care trebuie recoltat esantionul este repartizati in mai multe
recipiente, se recolteazd o cantitate reprezentativa din fiecare recipient si se noteaza cantitatea de lapte cireia
ii corespunde esantionul recoltat. In afara cazului in care fiecare esantion trebuie supus unei analize separate,
se omogenizeaza parti din aceste cantitdti reprezentative, proportional cu cantitatea din recipientul din care
a fost recoltat fiecare esantion. Dupd omogenizare se preleveazd una (sau mai multe) probe din aceste
cantitdti proportionale.

Recoltare din recipiente mari — cuve de stocare, autocisterne si vagoane-cisternd

Se omogenizeazd laptele printr-un un procedeu adecvat, inainte de recoltarea esantioanelor.

Pentru omogenizarea continutului recipientelor mari — cuve de stocare, autocisterne si vagoane-cisternd, se
recomandd agitarea mecanicd (punctul 4.2.2.2).

Durata omogenizdrii depinde de lungimea intervalului de timp in care laptele a rimas nemiscat. Trebuie
demonstrat faptul cd procedeul de omogenizare folosit in fiecare caz particular este adecvat tipului de
analizd preconizatd; eficacitatea omogenizarii influenteazd in mod considerabil similitudinea rezultatelor
analizelor efectuate asupra unor esantioane recoltate fie din parti diferite ale lotulu, fie la gura de evacuare
a cuvei, la intervale de timp regulate, in timpul golirii acesteia. Procedeul de omogenizare a laptelui (crud
sau integral) a fost eficient daci diferenta dintre continutul de substante grase a doud probe, prelevate in
conditiile descrise anterior, este sub 0,1 %.
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fntr-un recipient mare, previzut cu o gurd de evacuare pe partea inferioard, poate si se adune, in momentul
evacudrii, o cantitate micd de lapte nereprezentativd pentru ansamblu, chiar si dupd omogenizare. Din
aceastd cauzd, este de preferat colectarea esantioanelor printr-o gurd de acces. Dacd recoltarea se face
printr-o gurd de evacuare, trebuie ldsatd sd se scurgd o cantitate de lapte suficientd pentru a asigura caracterul
reprezentativ al esantionului.

Omogenizarea continutului recipientelor mari sau al cuvelor de stocare, al autocisternelor sau al
vagoanelor-cisternd se poate efectua in felul urmator:

— cu ajutorul unui agitator mecanic amplasat in rezervor si actionat de un motor electric;

— cu ajutorul unei elice sau al unui agitator actionat de un motor electric si amplasat in gura de acces,
agitatorul fiind suspendat in lapte;

— 1in cazul autocisternelor si al vagoanelor-cisternd, prin reciclarea laptelui in tubul flexibil de transfer legat
de pompd si introdus in gura de acces;

— cu ajutorul aerului comprimat filtrat si curat. Se vor utiliza o presiune si un volum minim de aer, pentru
a evita aparitia gustului de ranced al laptelui.

Esantionarea laptelui tratat termic destinat consumului uman direct si ambalat pentru vinzarea cu
amanuntul

In ceea ce priveste laptele tratat termic destinat consumului uman direct si ambalat pentru vanzarea in
detaliu, esantioanele trebuie neaparat si provind din recipiente intacte si nedeschise. Dacd este posibil,
esantioanele sunt recoltate direct de la masina de ambalare sau in camera frigorificd a unitatii de tratare, cat
se poate de repede dupd tratare (in cazul laptelui pasteurizat, in aceeasi zi).

Numdrul de esantioane prelevate din fiecare tip de lapte tratat termic (pasteurizat, prelucrat ,la temperaturi
ultrainalte”, sterilizat) trebuie sd corespundd numdrului de analize care urmeaza a fi efectuate si conform
indicatiilor date de laboratorul insircinat cu efectuarea analizei sau de o altd autoritate competenta.

IDENTIFICAREA ESANTIONULUI

Esantionul trebuie sd primeascd un cod de identificare care sd permitd identificarea sa rapida, potrivit
indicatiilor date de laboratorul care efectueaza analiza sau de o altd autoritate competentd.

TRATAREA, TRANSPORTUL SI STOCAREA ESANTIOANELOR

In acord cu autoritatea nationali competentd, laboratoarele care efectueazd analizele elaboreaza
instructiunile privind durata si conditiile de tratare (chimica sau termicd), transport si stocare, care trebuie
respectate de la recoltarea esantioanelor si pand la analizarea lor, in functie de tipul de lapte si de procedeul
de analiza.

Instructiunile vor stipula urmatoarele:

— in timpul transportului si stocdrii se iau masuri de precautie pentru protejarea esantionului de orice
miros indezirabil si de lumina directd a soarelui. Daca recipientul utilizat pentru pastrarea esantionului
este transparent, el este pastrat la addpost de lumina.
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ANEXA II

DETERMINAREA SUBSTANTEI USCATE

OBIECTUL SI DOMENIUL DE APLICARE

Capitolul de fatd descrie metoda de referintd pentru determinarea continutului de substantd uscata din lapte.

DEFINITIE

,Substanta uscatd” reprezintd masa exprimatd in procente de masd, care rimane dupa uscarea completd
descrisd in cele ce urmeaza.

PRINCIPIU

Evaporarea apei din probd intr-o etuv, la o temperaturd de 102 + 2 °C.

APARATURA S STICLARIE DE LABORATOR

Material obisnuit de laborator, in special:

Balanti analitica

Exsicator, dotat cu un deshidratant eficient (de exemplu gel de silice uscat recent, cu indicator higrometric).
Etuvi ventilatd, reglabild prin termostat pentru a opera in intreg spatiul de lucru la 102 + 2 °C.

Capsule cu fund plat avand o indltime cuprinsi intre 20 si 25 mm, cu diametru intre 50 si 75 mm, fabricate
din material adecvat, dotate cu capace potrivite si usor de desficut.

Baie de apa clocotitd

Omogenizator

PREGATIREA ESANTIONULUI PENTRU TEST

Se aduce esantionul de lapte la o temperaturd intre 20-25 °C. Se omogenizeaza cu grijd, pentru a se obtine
o repartizare omogend a substantelor grase in interiorul esantionului. A nu se agita prea puternic, pentru
a se evita formarea unei spume sau smantanirea. Dacd stratul de smantand se indepdrteazd greu, se aduce
treptat laptele la temperaturi intre 35-40 °C, amestecand cu grijd, pentru a incorpora smantana care s-a lipit
de peretele recipientului. Dupd aceasta, se riceste rapid esantionul la 20-25 °C.

Se poate folosi eventual un omogenizator pentru a dispersa mai usor substantele grase din lapte.

Rezultatele sunt incorecte daci esantionul contine substante grase lichide vizibile sau dacd apar particule
albe, neregulate, care se lipesc de peretii recipientului.

MODUL DE OPERARE

Pregitirea capsulei

Se incalzeste capsula (punctul 4.4), cu capacul aldturi, in etuvd (punctul 4.3), mentinuti la 102 + 2 °C timp
de cel putin 30 de minute. Se aseazd capacul pe capsuld si se plaseazd imediat in exsicator (punctul 4.2). Se
lasd sa se rdceascd la temperatura ambiantd (cel putin 30 de minute) si se cantdreste cu o precizie de 0,1 mg.
Prelevarea probei

In capsula pregititd (punctul 6.1) se cantaresc rapid, cu o precizie de 0,1 mg, 3-5 mg din esantion pentru

testare (punctul 5).

Determinarea substantei uscate

Se usucd in prealabil capsula prin plasarea ei pe baia de apd; se mentine in fierbere timp de 30 de minute
(punctul 4.5).
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4.1.

Se plaseazd capsula cu capacul aldturi in etuvd (punctul 4.3), mentinutd la 102 + 2 °C timp de doud ore. Se
pune capacul pe capsuld si se scoate din etuva.

Se lasd sd se riceascd in exsicator (punctul 4.2) la temperatura ambiantd (cel putin 30 de minute) si se
cantdreste cu o precizie de 0,1 mg.

Se plaseaza din nou capsula, cu capacul aldturi, in etuvd, timp de o ord. Se aseaza capacul pe capsuld si se
scoate din etuva. Se lasd si se raceascd timp de aproximativ 30 de minute in exsicator si se cantdreste cu
o precizie de 0,1 mg.

Se repetd operatiunile descrise la punctul 6.3.4 pand cind diferenta de masa dintre cele doud cantdriri
succesive nu depaseste 0,5 mg. Se noteazd masa cea mai micd.

EXPRIMAREA REZULTATELOR

Calcul si formuld

Se calculeazd substanta uscatd in procente de masi dupd formula:

m,-m,

W._ =

. x 100

m, -,
unde:
W, = substanta uscatd din 100 g (in g)
m, = masa in grame a capsulei si a capacului (punctul 6.1)
m; = masa in grame a capsulei, a capacului si a probei (punctul 6.2)

m, = masa in grame a capsulei, a capacului si a probei uscate (punctul 6.3.5).

Se rotunjeste valoarea obtinutd la 0,01 % (procente de masd).
Fidelitate
Repetabilitate (r): 0,10 g de substantd uscatd la 100 g de produs.

Reproductibilitate (R): 0,20 g de substantd uscatd la 100 g de produs.

DETERMINAREA CONTINUTULUI DE SUBSTANTE GRASE

OBIECTUL SI DOMENIUL DE APLICARE

Capitolul de fatd descrie metoda de referintd pentru determinarea continutului de substante grase din laptele
integral, partial degresat si degresat.

DEFINITIE

,Continutul de substante grase al laptelui” reprezintd toate substantele determinate prin procedeul descris
in continuare. Este exprimat in procente de masi.

PRINCIPIU

Extragerea unei solutii amoniaco-etanolice dintr-o probd, cu ajutorul oxidului dietilic si al eterului de petrol,
eliminarea solventilor prin distilare sau evaporare, apoi determinarea masei substantelor extrase solubile in
eter de petrol (metodd cunoscutd in general sub numele de Roese-Gottlieb).

REACTIVI

Toti reactivii trebuie s fie de calitate analiticd recunoscutd si nu trebuie s lase reziduuri semnificative la
proba martor.

Pentru a verifica calitatea reactivilor, se face determinarea descrisa la punctul 6.3. Pentru cantérire se folosesc
un balon, un pahar de laborator sau o capsuld metalicd goald (punctul 5.8), pregitite ca tara dupd indicatiile
dela punctul 6.4 (pentru a se putea corecta influenta modificarilor conditiilor atmosferice asupra rezultatului
cantdririi). Dacd reziduul global, corectat in functie de modificarile survenite in masa tarei, este mai mare
de 2,5 mg, se determind reziduul solventilor, evaporandu-se 100 ml de oxid dietilic (punctul 4.4) si respectiv
100 ml de eter de petrol (punctul 4.5). Se utilizeazd si o tara pentru cantdrire. Dacd reziduul este mai mare
de 2,5 mg, se curdtd solventul prin distilare sau se inlocuieste.

Hidroxidul de amoniu reprezinti o solutie de aproximativ 25 % (m/m) NH. Poate fi folositi si o solutie
de hidroxid de amoniu mai concentratd (punctele 6.5.1 si A.1.5.1.)
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Etanol, cel putin 94 % (v/v). Se poate folosi etanol denaturat prin metanol, daci exista certitudinea ca acest
lucru nu modificd cu nimic rezultatele determinarii.

Rosu de Congo sau rosu de crezol

Se dizolvd 1 g de rosu de Congo sau rosu de crezol in apa si se dilueazd la 100 ml.

Notd: Folosirea acestei solutii, care permite o mai bund observare a suprafetei de contact dintre solvent si stratul apos, este
facultativa (punctul 6.5.2). Se pot folosi si alte solutii apoase de coloranti, dacd ele nu modifica rezultatele
determindrii.

Oxidul dietilic lipsit de peroxizi, cu continut de antioxidanti mai mic de 2 mg/kg si conform cerintelor
pentru proba martor (punctul 6.3).

Eter de petrol cu un punct de fierbere intre 30-60 °C.

Amestec de solventi preparat cu putin timp inainte de utilizare, prin amestecarea unor volume egale de
oxid dietilic (punctul 4.4) si de eter de petrol (punctul 4.5).

APARATURA SI STICLARIE DE LABORATOR

Avertisment:  Avand in vedere cd in procesul determindrii substantelor se folosesc solventi volatili inflamabili, aparatura
electrica folositd trebuie si fie conforma legislatiei cu privire la utilizarea acestui tip de solventi.

Material obisnuit, in special:
Balant3 analitici

Centrifugd in care baloanele sau tuburile de extractie (punctul 5.6) pot fi supuse unei viteze de rotatie de
500-600 rot/min™", astfel incat si se producd un cimp gravitational de 80-90 g la extremititile exterioare
ale baloanelor sau tuburilor.

Notd: Folosirea centrifugii este facultativa (punctul 6.5.5).

Aparate de distilare sau de evaporare care si permitd distilarea solventilor si a etanolului din baloane sau
evaporarea lor din paharele de laborator sau din capsule (punctul 6.5.12 si punctul 6.5.15), la o temperaturd
care sd nu depaseascd 100 °C.

Etuvi cu sistem de incalzire electric, dotatd cu gauri de ventilatie deschise complet, reglabile la o temperatura
de 102 £ 2 °C in spatiul de lucru. Etuva trebuie sd fie dotatd cu un termometru adecvat.

Baie de apa reglabild la o temperaturd cuprinsd intre 35-40 °C.

Baloane de extractie a substantelor grase de tip Molonnier

Notd:  Se pot folosi si tuburi de extractie a substantelor grase dotate cu un sifon sau un dispozitiv de spalare; modul lor
de operare, diferit in acest caz, este descris in apendice.

Baloanele (sau tuburile) trebuie si fie prevazute cu dopuri din sticld matd, din plutd de calitate superioard
sau dintr-un alt material care nu va fi alterat de reactivii utilizati. Dopurile din plutd trebuie si fie spalate
cu oxid dietilic (punctul 4.4), tinute in apd la o temperaturd de 60 °C sau mai mult, timp de cel putin 15
minute si ricite apoi in apd, astfel incat, in momentul folosirii lor, si fie imbibate cu apa.

Stativ pentru fixarea baloanelor (sau a tuburilor) de extractie a substantelor grase (punctul 5.6).
Flacon de spilare adecvat amestecului de solventi (punctul 4.6). A nu se utiliza flacoane de spilat din plastic.

Recipiente pentru recuperarea substantelor grase, de exemplu baloane pentru fierbere (baloane cu fund
plat) sau baloane Erlenmeyer cu o capacitate intre 125-250 ml sau capsule metalice. Daci se folosesc capsule
metalice, ele trebuie, de preferintd, sd fie fabricate din otel inoxidabil, s aiba fund plat, un cioc, diametrul
intre 80-100 mm si indltimea de aproximativ 50 mm.

Regulatori de fierbere, lipsiti de substante grase, din portelan neporos, carburd de siliciu sau bile de sticld
(uz facultativ in cazul capsulelor metalice).

Cilindri gradati cu o capacitate de 5 si de 25 ml.
Pipete gradate cu o capacitate de 10 ml.

Cleste metalic pentru manipularea baloanelor, paharelor de laborator si a capsulelor.
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6.1.

6.2.

6.3.

6.4.

6.5.
6.5.1.

MOD DE OPERARE

Nota:  Celalalt mod de operare, cu ajutorul tuburilor de extractie a substantelor grase dotate cu un sifon sau cu un dispozitiv
de spalare (vezi nota de la punctul 5.6), este descris in apendice.

Prepararea esantionului pentru test

Se aduce esantionul destinat testului la o temperaturd intre aproximativ 35 si 40 °C, timp de aproximativ
15 minute, utilizdndu-se, daci este necesar, baia de apd (punctul 5.5). Se omogenizeazd indeajuns, dar cu
griji esantionul, intorcandu-se recipientul de citeva ori, fird a se provoca insd formarea spumei sau a
smantanii si se rdceste rapid la aproximativ 20 °C.

Prelevarea probei

Se omogenizeazd esantionul (punctul 6.1) intorcandu-se cu grija recipientul de trei sau patru ori si se
cantdresc imediat, cu o precizie de 1 mg, 10-11 g din esantion pentru test, in mod direct sau prin diferentd,
intr-un balon de extractie (punctul 5.6).

Proba prelevatd pentru efectuarea testului este plasatd cat se poate de complet in bulbul inferior (strdmt) al
balonului de extractie.

Proba martor

Se efectueazd o probad martor in acelasi timp cu testul de determinare, utilizindu-se acelasi mod de operare
si aceiasi reactivi, dar inlocuindu-se proba cu 10-11 ml de apa.

Modificarea masei recipientului de recuperare a substantelor grase, corectatd de modificarea masei
recipientului de control, nu are voie sd depdseasca 2,5 g.

Pregitirea recipientului pentru recuperarea substantelor grase

Se usucd un recipient (punctul 5.9), in care s-au plasat cativa regulatori de fierbere (punctul 5.10), pentru
a permite o fierbere moderatd in cursul eliberdrii ulterioare de solventi in etuva (punctul 5.4), timp de o ora.
Se lasd sd se rdceascd recipientul (nu intr-un exsicator, dar la addpost de praf) la temperatura incaperii in care
se efectueazd cantdrirea, (timp de cel putin o ord in cazul recipientelor din sticla si timp de cel putin 30 de
minute in cazul capsulelor metalice). Cu ajutorul clestelui (in special pentru a evita diferentele de
temperaturd) se aseazd recipientul pe balantd si se cantdreste cu o precizie de 0,1 mg.

Determinarea

Se adaugd 2 ml de solutie de hidroxid de amoniu (punctul 4.1) sau un volum echivalent dintr-o solutie mai
concentratd si se amestecd puternic cu proba aflatd in bulbul ingust al balonului. Dupd addugarea
hidroxidului de amoniu se face imediat determinarea.

Se adaugd 10 ml de etanol (punctul 4.2) si se amestecd cu grijd, dar indeajuns, determinind continutul
balonului sd curgd dintr-o extremitate a acestuia in cealaltd, evitindu-se totodatd apropierea lichidului de
gatul balonului. Se pot adduga eventual doud picituri de rosu de Congo sau de rosu de crezol (punctul 4.3).

Se adaugd 25 de ml de oxid dietilic (punctul 4.4), se astupd balonul cu un dop de plutd saturat cu apa sau
cu un dop umezit cu apd (punctul 5.6), se agitd balonul puternic, dar fira a exagera (pentru a evita formarea
emulsiilor persistente) timp de un minut, in pozitie orizontald, cu bulbul ingust in sus. Din cind in cand,
se lasd lichidul sd curgd din bulbul mare in cel ingust. Dacd este necesar, se raceste balonul cu apa curentd
siapoi se indepdrteaza cu grijd dopul de plutd sau dispozitivul de inchidere si se clateste, ca si gatul balonului,
cu 0 micd cantitate de amestec de solventi (punctul 4.6), utilizaindu-se un flacon de spalare (punctul 5.8),
astfel incat lichidele de clatire sd curgd in balon.

Se adaugd 25 ml de eter de petrol (punctul 4.5), se astupd balonul cu dopul de plutd reumezit (prin imbibare
in apd) sau cu un alt dispozitiv de inchidere si se agitd cu grijd, timp de 30 de secunde, dupd indicatiile de
la punctul 6.5.3.

Balonul astupat se pune in centrifugd, timp de 1-5 minute, la o vitezd de rotatie de 500-600 rot/min™"
(punctul 5.2). Daca nu se foloseste centrifuga (vezi nota de la punctul 5.2) se lasi sd se odihneascd pe stativ
(punctul 5.7), timp de cel putin 30 de minute, pand ce stratul supernatant se limpezeste si se separa vizibil
de stratul apos. Dacd e nevoie, se poate rici balonul cu apd curentd.

Se indeparteazd cu grijd dopul de plutd sau dispozitivul de inchidere si se cliteste, ca si interiorul gatului
balonului, cu o cantitate micd de amestec de solventi (punctul 4.6), astfel incat lichidele de clatire si curgd
in fiola.

Daci interfata se situeazd sub baza gatului balonului, trebuie adusi la baza turnand apa, cu grija, de-a lungul
peretilor balonului, astfel incat sa se faciliteze decantarea solventului.

Tinand balonul de extractie de bulbul ingust, se decanteaza, cu foarte mare grijd, cat se poate de mult din
stratul supernatant, in recipientul pregatit, destinat recuperdrii substantelor grase (punctul 6.4), care contine
cativa regulatori de fierbere (punctul 5.10), in cazul baloanelor (facultativ in cazul capsulelor mecanice),
evitindu-se decantarea unei pdrti cat de mici a stratului apos.

Se clateste exteriorul gatului balonului de extractie cu o cantitate micd de amestec de solventi (punctul 4.6)
si se colecteazd lichidele de clitire in recipientul destinat recuperdrii substantelor grase, evitindu-se
prelingerea amestecului de solventi in afara balonului de extractie.

Solventul poate fi eventual eliminat, total sau partial, din recipient prin distilare sau evaporare, potrivit
descrierii de la punctul 6.5.12.
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6.5.9.

6.5.10.

6.5.11.

6.5.12.

6.5.13.

6.5.14.

6.5.15.

6.5.16.

7.1.

Se adaugd 5 ml de etanol (punctul 4.2) la continutul balonului de extractie, utilizaindu-se etanol pentru
clatirea interiorului gatului balonului, dupd care se amestecd dupd indicatiile de la punctul 6.5.2.

Se efectueazd o a doud extractie reincepandu-se operatiunile descrise la punctul 6.5.3 si 6.5.8, dar
utilizdndu-se doar 15 ml de oxid dietilic (punctul 4.4) si 15 ml de eter de petrol (punctul 4.5); se va utiliza
oxidul dietilic pentru clatirea interiorului gatului balonului de extractie. Daci este necesar, se aduce interfata
la mijlocul gatului balonului, pentru a permite o decantare finald a solventilor cat se poate de completa.

Se efectueazd o a treia extractie repetdndu-se din nou operatiunile descrise la punctul 6.5.3 si 6.5.8, dar
utilizandu-se doar 15 ml de oxid dietilic (punctul 4.4) si 15 ml de eter de petrol (punctul 4.5); se va utiliza
oxidul dietilic pentru clatirea interiorului gatului balonului de extractie. Daci este necesar, se aduce interfata
la mijlocul gatului balonului de extractie, pentru a permite o decantare finald a solventilor cat se poate de
completd.

In cazul laptelui degresat se poate renunta la a treia extractie.

Se elimind solventii (etanolul inclusiv) in mod cat se poate de complet, din balon prin distilare, prin evaporare
din pahar sau din capsuld (punctul 5.3), clitindu-se gatul balonului cu o cantitate micd de amestec de solventi
(punctul 4.6) inainte de inceperea distilarii.

Se incilzeste recipientul destinat recuperdrii substantelor grase (balonul se inclind, pentru a permite
vaporilor de solventi si iasd) timp de o ord in etuvd (punctul 5.4). Se scoate din etuva recipientul destinat
recuperdrii substantelor grase, se lasd sd se rdceascd (nu intr-un exsicator, dar la addpost de praf) la
temperatura salii in care se va efectua cantdrirea (timp de o ord cel putin in cazul recipientelor din sticld, timp
de cel putin 30 de minute in cazul capsulelor metalice) si se cantireste cu o precizie de 0,1 mg.

A nu se sterge recipientul inainte de cantdrire. Se amplaseaza recipientul pe balantd cu ajutorul clestelui,
pentru a evita in special variatiile de temperatura.

Se repetd operatiunile descrise la punctul 5.6.13, pand cand masa recipientului destinat recuperarii
substantelor grase scade sau creste, cu 0,5 mg sau mai putin, intre doud cantariri succesive. Se noteazd masa
minimd cantdritd ca fiind masa recipientului destinat recuperdrii substantelor grase si a substantei extrase.

Se adaugd 25 ml de eter de petrol in recipientul de extractie a substantelor grase, pentru a se verifica dacd
substanta extrasd este complet solubild sau nu. Se incilzeste cu grijd si se agitd solventul cu o miscare
circulard pand la dizolvarea tuturor substantelor grase.

Daci substantele extrase sunt complet solubile in eterul de petrol, masa substantelor solubile va fi diferenta
dintre masa finald a balonului cu substantele extrase (punctul 6.5.14) si masa sa initiald (punctul 6.4).

Dacd substanta extrasd nu este complet solubild in eterul de petrol sau in caz de dubiu, se extrag in intregime
substantele grase din recipient prin spaldri repetate cu eter de petrol incilzit.

Se lasd sd se depund substantele insolubile si se decanteaza cu grija eterul de petrol, fird insd a indepdrta
substantele insolubile. Se repetd aceastd operatiune de trei ori, utilizdndu-se eterul de petrol pentru clitirea
interiorului gatului recipientului.

In sfarsit, se cliteste exteriorul varfului recipientului cu amestecul de solventi, in asa fel incat solventul si
nu se prelingd la exteriorul recipientului. Se elimind vaporii eterului de petrol incdlzindu-se recipientul timp
de 0 ord in etuvd, se lasd sd se rdceascd si se cantdreste dupd indicatiile de la punctele 6.5.13 si 6.5.14.

Masa substantelor grase este diferenta dintre masa determinatd la punctul 6.5.14 si aceastd masd finald.
EXPRIMAREA REZULTATELOR
Calcul si formulid

Se calculeazd continutul de substante grase, exprimat in procente de masa, dupd formula urmatoare:

(ml - m2) - (m3 - m4)

m,

F = x 100

unde:
F=continutul de substante grase
m, = masa in grame a probei (punctul 6.2)

m; =masa in grame a recipientului destinat recuperdrii substantelor grase si a substantei extrase,
determinatd la punctul 6.5.14

m, = masa in grame a recipientului pregatit pentru recuperarea substantelor grase sau, in cazul substantelor
nedizolvate, a recipientului destinat recuperarii substantelor grase si a reziduului insolubil, determinat
la punctul 6.5.16

m; =masa in grame a recipientului pentru recuperarea substantelor grase utilizat la proba martor
(punctul 6.3) si a substantei extrase, determinate la punctul 6.5.14

m, = masa in grame a recipientului pentru recuperarea substantelor grase (punctul 6.4) utilizat la proba
martor (punctul 6.3) sau, in cazul substantelor nedizolvate, a recipientului pentru recuperarea
substantelor grase si a reziduului insolubil, determinata la punctul 6.5.16.

Se noteazd rezultatul cu o precizie de 0,01 %.
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7.2

7.2.1.

7.2.2.

I

V.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

Fidelitate

Repetabilitate ()
— 1in cazul laptelui integral si partial degresat: 0,02 g de substante grase la 100 g de produs;

— in cazul laptelui degresat: 0,01 g de substante grase la 100 g de produs.

Reproductibilitate (R)
— 1in cazul laptelui integral: 0,04 g de substante grase la 100 g de produs;
— in cazul laptelui partial degresat: 0,03 g de substante grase la 100 g de produs;

— 1in cazul laptelui degresat: 0,025 g de substante grase la 100 g de produs.

DETERMINAREA CONTINUTULUI TOTAL DE SUBSTANTE USCATE DEGRESATE

OBIECTUL SI DOMENIUL DE APLICARE

In prezentul capitol se descrie metoda de referintd pentru determinarea continutului de substante uscate
degresate al laptelui tratat termic.

DEFINITIE SI CALCUL
Continutul total de substante uscate degresate se exprima in procente de masd.

El reprezintd diferenta dintre continutul total de substante uscate (capitolul I) si continutul de substante grase
(capitolul I1).

DETERMINAREA CONTINUTULUI iN AZOT TOTAL AL LAPTELUI

OBIECTUL SI DOMENIUL DE APLICARE

Capitolul de fatd descrie metoda de referintd pentru determinarea continutului in azot total al laptelui
integral, partial degresat si degresat.

DEFINITIE

Prin continut in azot total al laptelui se intelege continutul de azot exprimat in procente de masa, obtinut
prin metoda Kjeldahl.

PRINCIPIU

O cantitate cantdritd de esantion de lapte este mineralizatd cu ajutorul acidului sulfuric concentrat si al
sulfatului de potasiu, in prezenta sulfatului de cupru (II), cu rol de catalizator, astfel incat azotul din compusii
organici sa fie convertit in sulfat de amoniac. Amoniacul eliberat prin addugarea unei solutii de hidroxid de
sodiu este distilat si recuperat intr-o solutie de acid boric. Aceasta solutie este apoi tratatd cu o solutie acida.

REACTIVI
Sulfat de potasiu (K,S0,)

Solutie de sulfat de cupru. Se dizolvd 5,0 g de sulfat de cupru (II) pentahidrat (CuSO,, 5H,0) in apd si se
completeazd la 100 ml (la 20 °C) intr-un balon gradat.

Acid sulfuric, cu cel putin 98,0 % (m/m) H,SO,,

Solutie de hidroxid de sodiu, 47 % (m/m) 704 g NaOH]/! (la 20 °C).

Notd:  Se poate utiliza si solutie de hidroxid de sodiu mai putin concentratd, de exemplu 40 % (m/m) 572 g/l, 20 °C sau
30 % (m/m) 399 gI, 20 °C.

Solutie de acid boric. Se dizolvd 40 g de acid boric (H;BO;) intr-un litru de apd caldd, se lasd si se riceascd
si se pastreazd intr-o sticld borosilicata.

Indicator. Se dizolvd 0,01 g de rosu de metil, 0,02 g de albastru de bromtimol si 0,06 g verde de
bromocrezol in 100 ml de alcool etilic. Se pastreaza solutia intr-o sticld brund astupatd, intr-un loc ricoros
si intunecat.

Solutie volumetrici acidd normalizatd

C (14H,SO,) sau ¢ (HCL) = 0,05 mol/1 titrat cu o precizie de 0,0001 mol/l.
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4.8.

4.9.

4.10.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

5.7.

5.8.

5.9.

5.10.

5.11.

6.2.

Zaharoza fird compusi de azot
Sare de amoniu in stare purd, cum ar fi amoniul (NH,),C,0,, H,O sau sulfatul de amoniu (NH,), SO,

Triptofan (C,;H;,N,0,), fenacetini (C; ,H,CH,CONH,) sau mono- sau diclorhidrat de lizind (C4H, ,N,0,
- HCl respectiv C¢H, 4,N,0, - 2HC).

Notd: Gradul de puritate al reactivilor mentionati la punctele 4.9 si 4.10 ar trebui si fie superior ,calitatii analitice”. Pentru
punctul 4.9 trebuie sa se utilizeze, in masura posibilititilor, o solutie de siruri de amoniu atestate.

APARATURA SI STICLARIE DE LABORATOR

Material obisnuit, in special:
Baloane Kjeldahl cu o capacitate de 500 ml.

Regulatori de fierbere, de exemplu bile de sticld cu diametru de aproximativ 5 mm, granule Hengar si
piatrd ponce.

Biurete sau pipete automatice cu dozaj de 1,0 ml.
Cilindri gradati de sticld, cu o capacitdti de 50, 100 si 250 ml.

Aparat de digestie (punctul 5.1) in pozitie inclinata (la aproximativ 45°), dotat cu un dispozitiv de incilzire
electricd sau cu un bec de gaz reglabile, astfel incat continutul balonului sd nu urce deasupra treimii gatului,
si cu un dispozitiv de extragere a gazelor arse.

Aparat de distilare din sticld borosilicatd, la care poate fi racordat un balon Kjeldahl (punctul 5.1), si care
este compus dintr-un dispozitiv eficient pentru evacuarea lichidului obtinut din prima distilare, legat de un
refrigerator eficient cu tub interior drept si cu un tub de evacuare racordat in partea sa inferioard; tuburile
de legdturd si dopul(urile) trebuie sa fie etanse si de preferintd fabricate din neopren.

Pipetd sau pipetd automatd cu dozaj de 0,10 ml.

Baloane conice cu o capacitate de 500 ml, gradate la 200 ml.

Biuretd cu capacitate de 50 ml, gradati la intervale de 0,1 ml, cu o eroare maximald de + 0,05 ml.
Lupi pentru citiri exacte ale biuretei (punctul 5.9).

pH-metru

Biuretd automatici

MOD DE OPERARE

Se introduc in mod succesiv in balonul Kjeldahl (punctul 5.1) regulatorii de fierbere (punctul 5.2) (de
exemplu trei bile de sticld), 15 g de sulfat de potasiu (punctul 4.1), 1,0 ml de solutie de sulfat de cupru
(punctul 4.2), aproximativ 5 g de lapte (cantdrit cu o precizie de 0,001 g) si 25 ml de acid sulfuric
(punctul 4.3). Se utilizeazd acid pentru a clati reziduurile solutiei de sulfat de cupru, de sulfat de potasiu sau
ale laptelui, care rdiman pe gatul balonului, dupa care se amestecd continutul balonului.

Notd:  Dat fiind faptul ca substantele organice absorb acid sulfuric in timpul fierberii, este preferabil si se foloseascd, pentru
digestie, 30 si nu 25 ml de H,SO,, (punctul 4.3) daci laptele contine mai mult de 5,0 % (m/m) substante grase. Acest
lucru este valabil i pentru proba martor.

Se incdlzeste fiecare balon Kjeldahl pe aparatul de mineralizare (punctul 5.5), mai intdi la foc mic, astfel incat
intreaga spuma neagrd sd rimand in balon. Daci spuma initiald dispare pentru a ceda locul unor gaze arse
albe abundente, amestecul se aduce la fierbere intensivd (vaporii acizilor se vor condensa la jumatatea
drumului in gatul balonului), pani ce dispar in intregime particulele negre, iar continutul balonului devine
limpede, de culoare albastri-verzuie pald. Se continud fierberea mai moderat timp de cel putin o ord si
jumdtate. Atentie la indicatiile urmatoare:

(a) perioada de limpezire nu trebuie sd depaseascd o ord, iar durata totald a mineralizdrii nu trebuie si fie
mai micd de doud ore si jumdtate. Dacd este necesar mai mult de o ord pentru obtinerea clatirii, timpul
de mineralizare trebuie marit in consecintd;

(b) sulfatul de potasiu favorizeazd mineralizarea, fiindca ridicd temperatura de fierbere. Dacd volumul
rezidual de H,SO, la sfarsitul timpului de mineralizare este mai mic de 15 ml, existd posibilitatea si fi
survenit o pierdere de azot din cauza incilzirii exagerate. In cazul incilzirii cu gaz, se utilizeazd o placd
dintr-un material izolant, prevdzutd cu o deschidere circulard si cu un diametru astfel dimensionat incat
flacira directd si poate atinge doar partea balonului care se afld sub suprafata lichidului din balon
(punctul 5.5);
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6.3.

6.4.

6.5.

6.6.

6.7.

6.7.1.

6.7.2.

() dacd in gatul balonului intrd particule negre si nu sunt spélate toate spre interiorul balonului cu acidul
care se scurge, in timpul fazei initiale de fierbere intensivd (scurgerea poate fi ajutatd prin intoarcerea
balonului), se lasd balonul sd se raceascd indeajuns si se spald particulele cu o cantitate minimd de apa.
Dupi aceasta se continud mineralizarea dupd procedeul descris mai sus.

Daci baloanele Kjeldahl s-au ricit, se adaugd 300 ml de apd (vezi nota) in fiecare recipient, astfel incat si
se spele toate particulele care aderd la gatul balonului. Se amesteca cu grija continutul balonului, pand la
dizolvarea cristalelor care s-au separat. Se adaugd cativa regulatori de fierbere (punctul 5.2) pentru a se obtine
o fierbere omogend. Dupd aceasta se adaugd in fiecare balon 70 ml de solutie de hidroxid de sodiu
(punctul 4.4) (vezi nota) tindndu-se balonul in pozitie inclinatd, astfel incat solutia de hidroxid de sodiu sa
formeze stratul inferior in balon. Se toarnd cu grijd, ca si nu se prelinga solutia in afara.

Notd: Volumul combinat de apd si de solutie de hidroxid de sodiu trebuie s fie de 370 ml, pentru a putea colecta
aproximativ 150 ml de distilat inainte ca bulele de fierbere sd apard la suprafata balonului (punctul 6.4). Daci se
adaugd o cantitate de solutie de hidroxid de sodiu mai mare, cu o concentratie mai micd de 47 % (m/m), volumul
de apd adaugat trebuie s fie redus in mod proportional. Astfel, daci se adauga 85 ml de solutie de 40 % (m/m) sau
125 ml de solutie cu o concentratie de 30 % (m/m), volumul de apd addugat trebuie si fie de 282, respectiv de
245 ml.

Se racordeazd imediat fiecare balon Kjeldahl la un aparat de distilare (punctul 5.6), asigurandu-se cd
extremitatea tubului refrigeratorului se scufundd in 50 ml de solutie de acid boric (punctul 4.5) si 0,20 ml
(5-6 picdturi) de indicator (punctul 4.6) continute in balonul conic. Se agiti fiecare balon Kjeldahl pentru
a amesteca bine continutul si se aduce la fierbere, mai intai la foc mic, pentru evitarea formdrii excesive de
spumd. Dupd ce s-au obtinut intre 100 si 125 ml de distilat, se coboara fiecare balon Erlenmeyer pand ce
extremitatea tubului refrigeratorului se giseste cu aproximativ 40 mm deasupra gradatiei de 200 ml. Se
continud fiecare distilare pana ce apar bule de fierbere la suprafata balonului, dupd care se opreste brusc
incilzirea. Se deconecteazd fiecare balon Kjeldahl si se cliteste extremitatea fiecirui tub de evacuare al
refrigeratorului cu putind apd, colectandu-se apa dupd clatire intr-un balon Erlenmeyer. Atentie la indicatiile
urmdtoare:

(a) viteza de distilare trebuie sd permita recoltarea a aproximativ 150 ml de distilat inaintea aparitiei bulelor
de fierbere, corespunzand unui volum total de aproximativ 200 ml in balonul Erlenmeyer;

(b) eficacitatea fiecarui refrigerator trebuie sa permitd mentinerea temperaturii lichidelor din fiecare balon
sub 25 °C in cursul distilarii.

Se titreaza fiecare distilat cu o solutie volumetricd (punctul 4.7) pand la valoarea pH 4,6 + 0,1 utilizandu-se
un pH-metru si o biuretd automatd. Addugarea unui indicator permite verificarea corectitudinii procesului
de titrare. Se noteazd valoarea indicatd de fiecare biuretd cu o precizie de 0,01 ml, utilizandu-se o lupd
(punctul 5.10) pentru a evita erorile de paralaxa.

Titrarea se poate face folosindu-se doar indicatorul. Se titreazd pand in momentul in care distilatul capatd
culoarea unei solutii preparate recent din 150 ml de ap4d, la care se adaugd 50 ml de solutie de acid boric
si 0,20 ml de indicator dintr-un balon Erlenmeyer (punctul 5.8).

Se face o probd martor conform indicatiilor de la punctele 6.1 la 6.5 inclusiv, utilizindu-se 5 ml de apd
distilatd cu aproximativ 0,1 g de zaharozd (punctul 4.8) in locul esantionului de lapte.

Notd: Pentru titrarea distilatului martor este nevoie doar de o cantitate foarte micd de solutie volumetricd acidd
normalizatd (punctul 4.7).

Se verificd periodic fidelitatea rezultatelor prin efectuarea a doud teste de recuperare, urmandu-se indicatiile
de la punctul 6.1 la 6.5.

Trebuie avut grija ca in cursul distildrii sd nu aiba loc pierderi de azot, ca urmare a cildurii excesive sau a
unor scurgeri mecanice; pentru aceasta se utilizeazd o probd compusd din 0,15 g de oxalat de amoniu sau
sulfat de amoniu (punctul 4.9), cantdrit cu o precizie de 0,001 g, si din 0,1 g de zaharozd (punctul 4.8).

Procentajul de azot recuperat trebuie si se situeze intre 99-100 %.

Rezultatele inferioare sau superioare acestui interval sunt dovada unei erori de procedurd si/sau a unei erori
de concentratie a solutiei normalizate (punctul 4.7).

Se verificd dacd procedura de mineralizare poate elibera intreaga cantitate de azot proteic, utilizdndu-se o
probd compusd din 0,20 g de triptofan pur, 0,35 g de fenacetind sau 0,20 g de clorhidrat de lizind
(punctul 4.10). Toti compusii trebuie sa fie cantdriti cu o precizie de 0,001 g. Procentajul de recuperare al
azotului trebuie si fie de cel putin 98-99 %.

MASURI DE SECURITATE

In timpul manipuldrii acidului sulfuric concentrat, a hidroxidului de sodiu concentrat si a baloanelor
Kjeldahl, trebuie sd se poarte intotdeauna un sort de laborator, ochelari de protectie si manusi rezistente la
acizi.
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8.1.

8.2.

8.2.1.

8.2.2.

9.1.

9.2

9.3.

In cursul distilarii, baloanele Kjeldahl sunt supravegheate in permanent3. Pentru a se evita riscurile, se va opri
imediat distilarea daci continutul balonului incepe si fiarbd foarte violent. In caz de pani la sistemul de
incdlzire al aparatului de distilare timp de mai mult de doud, trei minute, se coboara balonul colector, astfel
incat extremitatea refrigeratorului sa iasa din lichid.

EXPRIMAREA REZULTATELOR

Calcul si formulid
Se calculeaza continutul de azot, in grame de azot la 100 g de produs, cu ajutorul formulei:

140 (V -Vg)e

AW
N m

unde:

N = continutul de azot

V = volumul in ml al solutiei volumetrice acide normalizate folosite la dozaj

V, = volumul in ml al solutiei volumetrice acide normalizate folosite la proba martor
c= concentratia in mol/l a solutiei volumetrice acide normalizate (punctul 4.7)

m = masa in grame a probei.

Se rotunjeste rezultatul cu 0,001 g pentru 100 g.
Fidelitate

Repetabilitate (r): 0,007 g la 100 g
Reproductibilitate (R): 0,015 g la 100 g

MOD DE OPERARE MODIFICAT

Utilizarea unui cuptor de calcinare in locul sistemului de mineralizare cu baloane Kjeldahl (punctele 5.5
si 5.1). In acest caz, pentru a evita eventualele pane, se verificd separat fiecare punct (punctul 6.7).

In locul incilzirii directe (punctul 6.4), se va folosi un sistem de distilare prin antrenarea vaporilor. Daci
aparatura nu permite folosirea apei distilate, apa folositd nu trebuie sd contind substante volatile acide sau
alcaline.

Se poate folosi o probd de 1 g de lapte (semi-macro Kjeldahl) in loc de 5 g (punctul 6.1), cu conditia ca:

— cantitatile de reactivi folositi pentru mineralizare (punctul 6.1): H,SO,, CuSO,, 5 H,0, 5 K,SO, si fie
reduse in mod proportional (cu o cincime),

— durata totald a mineralizarii (punctul 6.2) si fie redusi la 75 de minute;
— cantitatea de hidroxid de sodiu (punctul 6.3) sd fie redusd in mod proportional (cu o cincime);

— s se utilizeze o solutie acidd normalizatd (punctul 4.7) de o concentratie mai mici (0,02-0,03 mol/l).

Notd: Utilizarea uneia sau alteia dintre aceste optiuni este acceptabild doar cu conditia ca repetabilitatea (punctul 8.2.1)
si rezultatele celor doud teste de control al preciziei (punctul 6.7) sd corespunda valorilor fixate de norma.

DETERMINAREA CONTINUTULUI TOTAL DE SUBSTANTE PROTEICE

OBIECTUL SI DOMENIUL DE APLICARE

Capitolul de fatd descrie metoda de referintd pentru determinarea continutului de proteine al laptelui tratat
termic (articolul 3 litera A punctul 3) din Directiva 85/397/CEE).

DEFINITIE

Continutul total de proteine al laptelui: valoarea obtinutd prin inmultirea cu un factor corespunzitor
(punctul 3) a continutului total de azot, exprimat in procente de masd, determinat prin metoda descrisi la
capitolul IV (punctul 3).

CALCUL

Continutul total de substante proteice al laptelui = 6,38 x continutul total in azot al laptelui in procente.



54

Jurnalul Oficial al Uniunii Europene 03/vol. 12

VL

4.1.

4.2.
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4.4.

4.5.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

6.1.

DETERMINAREA MASEI VOLUMICE

OBIECTUL SI DOMENIUL DE APLICARE

Prezentul capitol descrie metoda de referintd pentru determinarea masei volumice a laptelui crud, a laptelui
integral, a laptelui partial degresat si a laptelui degresat, la 20 °C.

DEFINITIE

Masa volumici a laptelui este masa unui anumit volum de lapte, la 20 °C, raportatd la acest volum.

PRINCIPIU

Masa volumicd la 20 °C este determinatd prin areometrie.

APARATURA SI STICLARIE DE LABORATOR

Material obisnuit de laborator si, in special:

Areometru

Areometrul de masd volumica este un instrument compus dintr-un flotor de sticld, lat si lestat la extremitatea
sa inferioard, si dintr-o tij cilindricd de sticld, sudatd in partea superioard a flotorului i coaxiald cu acesta,
extremitatea superioard a tijei fiind inchisa.

Flotorul de sticld contine lestul (plumb, mercur etc.) pentru ajustarea masei areometrului. Tija include o scald
gradatd de la 1,025 la 1,035 g/ml.

Areometrul trebuie verificat prin metoda picnometricd; se foloseste un picnometru cu o capacitate de
aproximativ 100 ml, dotat cu un termometru de mare precizie.

Eprubete cilindrice (din sticld sau otel inoxidabil)
cu urmitoarele dimensiuni minimale:
— diametrul interior al cilindrului: aproximativ 35 mm;

— indltimea interioard a cilindrului: aproximativ 225 mm.
Baie de apd reglatd la 20 0,1 °C.
Baie de api reglatd la 40 + 2 °C.

Termometru gradat la intervale de cel putin 0,5 °C.

MOD DE OPERARE

Se omogenizeazd esantionul intorcandu-se recipientul, pentru a dispersa substantele grase. Se introduce
esantionul in baia de apa (punctul 4.4) si se tine pand cand atinge 40 °C, apoi incd 5 minute la aceeasi
temperaturd. Se amestecd bine, prin intoarceri succesive, pentru a se obtine o distribuire omogend a
substantelor grase. Se raceste la 20 °C in a doua baie de apd (punctul 4.3).

Se omogenizeaza bine esantionul, prin intoarcerea recipientului, evitindu-se insd incorporarea de aer. Se
varsd laptele in eprubeta cilindricd (punctul 4.2), se mentine in pozitie inclinatd pentru a se evita formarea
spumei sau a bulelor. Se va utiliza o cantitate suficientd de lapte pentru a provoca debordarea lichidului in
momentul introducerii areometrului (punctul 4.1) in eprubetd. Se scufunda cu grija areometrul in lapte si
se lasd sd pluteascd liber, pand ce isi gdseste punctul de echilibru. Se aseazd eprubeta in pozitie verticala.
Areometrul trebuie plasat in mijlocul coloanei de lichid si nu trebuie sd atinga peretii eprubetei.

Daci areometrul si-a atins punctul de echilibru, se citeste gradatia in partea superioard a meniscului.

Imediat dupd citirea areometrului, se introduce termometrul (punctul 4.5) in esantion si se citeste
temperatura cu o precizie de 0,5 °C. Temperatura nu trebuie sd se departeze cu mai mult de + 2 °C de 20 °C.

CORECTIA TEMPERATURII

Daci temperatura laptelui supus analizei nu este de exact 20 °C in momentul mdsurdrii masei volumice,
rezultatul trebuie corectat adunandu-se la masa volumici cititd 0,0002 pentru fiecare grad Celsius peste
20 °C sau scizandu-se 0,0002 pentru fiecare grad Celsius sub 20 °C. Aceastd corectie este valabild doar dacd
temperatura esantionului se depdrteazd cu maximum 5 °C de 20 °C.
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8.1.

8.2.

EXPRIMAREA REZULTATELOR

Calcularea masei volumice a esantionului, exprimati in g/ml de lapte degresat la 20 °C, se face dupa formula
urmdtoare:

1000 x mv - MG x mv (1000 - MG)
=092my—m—
mv 920 - MG x mv

1000 - MG x

’

unde:
mv = masa volumicd a esantionului, obtinuta prin citirea areometrului (punctul 5.4) in g/l
MG = continutul de substante grase al esantionului (g/l)

0,92 = densitatea substantelor grase

FIDELITATE

Repetabilitate (r): 0,0003 g/ml

Reproductibilitate (R): 0,0015 g/ml
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Apendice

(la anexa II)

UN ALT MOD DE OPERARE, CU TUBURI DE EXTRACTIE A SUBSTANTELOR GRASE DOTATE CU

A.l.

A.l.1.

Al1.2.

A.l1.3.

A.l.4.

A.1.5.

A.1.5.1.

A.1.5.2.

A.1.5.3.

A.1.5.4.

A.1.5.5.

A.1.5.6.

A.1.5.7.

A.1.5.8.

UN SIFON SAU CU UN DISPOZITIV DE SPALARE

MOD DE OPERARE

Pregitirea esantionului pentru test

Vezi punctul 6.1.

Prelevarea probei

Se procedeazi dupi indicatiile de la punctul 6.2, dar utilizandu-se tuburi de extractie a substantelor grase
(punctul 5.6).

Proba trebuie transferatd, pe cat posibil, in intregime, in fundul tubului de extractie.

Proba martor

Vezi punctul 6.3.

Pregitirea recipientului destinat recuperdrii substantelor grase

Vezi punctul 6.4.

Determinarea

Se adaugd 2 ml de solutie de hidroxid de amoniu (punctul 4.1) sau un volum echivalent de solutie de
hidroxid de amoniu mai concentratd si se amestecd bine cu proba pretratatd in fundul tubului. Dupd
addugarea hidroxidului de amoniu, determinarea se efectucaza imediat.

Se adaugd 10 ml de etanol (punctul 4.2) si se amestecd usor, dar indeajuns, in fundul tubului. Eventual
se pot adduga doud picituri de rosu de Congo sau de rosu de crezol (punctul 4.3).

Se adaugd 25 de ml de oxid dietilic (punctul 4.4), se astupd tubul cu un dop din plutd saturat cu apd sau
cu un dop dintr-un alt material umezit cu apa (punctul 5.6) si se agitd bine tubul, dar nu prea tare (pentru
a evita formarea emulsiilor persistente), prin intoarcerea sa repetatd, timp de un minut. Dacd este necesar,
se rdceste tubul sub apd curentd, se indeparteazd dopul de plutd (sau alt material), dupd care se cliteste,
ca si gatul tubului, cu o cantitate micd de amestec de solventi (punctul 4.6), utilizindu-se flaconul de
spalare (punctul 5.8), astfel incat lichidele de clatire sd curgd in tub.

Se adaugd 25 ml de eter de petrol (punctul 4.5), se astupd tubul cu dopul din plutd (sau alt material)
reumezit (prin imbibare in apd) si se agitd cu grijd tubul, timp de 30 de secunde, dupd indicatiile de la
punctul A.1.5.3.

Se va centrifuga tubul inchis timp de 1-5 minute cu o vitezi de rotatie de 500-600 rot/min™ (punctul 5.2).
In lipsa unei centrifugi (vezi nota de la punctul 5.2), tubul astupat se lasi si se odihneasci pe stativ, timp
de cel putin 30 de minute, pand ce stratul supernatant se limpezeste si se separd in mod vizibil de stratul
apos. Dacid este necesar, tubul se rdceste cu apd curentd.

Se indepirteaza cu grijd dopul din plutd (sau alt material) si se clateste, ca si gatul tubului, cu o cantitate
micd de amestec de solventi, astfel incat lichidele de clatire sd curgd in tub.

Se introduce un sifon sau un dispozitiv de spélare in tub si se scufundd tubulura lungd in interior, pind
ce orificiul se afld la aproximativ 3 mm deasupra suprafetei de contact dintre straturi. Tubulura din interior
trebuie sa fie paraleld cu axa tubului de extractie.

Se transvazeaza cu grijd stratul supernatant din tub in recipientul pregitit pentru recuperarea substantelor
grase (punctul 6.4), evitdndu-se transvazarea unei parti cat de mici a stratului apos; daci recipientul e un
balon, trebuie sd contind cativa regulatori de fierbere (punctul 5.10) — facultativi in cazul capsulelor
metalice. Se cliteste orificiul cu o cantitate micd de amestec de solventi, astfel incat lichidele de clitire sd
curgd in recipientul pentru recuperarea substantelor grase.

Se desface dispozitivul de la gatul tubului, dupa care se ridicd usor si se cldteste partea inferioard a tubulurii
sale lungi din interior cu o cantitate micd de amestec de solventi. Se coboari si se reintroduce dispozitivul,
pentru transvazarea lichidelor de clatire in recipientul de recuperare a substantelor grase.

Se clateste orificiul exterior al dispozitivului cu o cantitate micd de amestec de solventi, dupa care se
colecteazd lichidele de clitire in recipient. Eventual, solventul poate fi eliminat partial sau total din
recipient, prin distilare sau evaporare, dupa indicatiile de la punctul 6.5.12.
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A.1.5.9.

A.1.5.10.

A.1.5.11.

A.1.5.12.

Se desface din nou dispozitivul de la gatul tubului, se ridicd usor dispozitivul si se adaugd 5 ml de etanol
in tub; etanolul se foloseste la clatirea tubulurii lungi din interior, dupa care se amestecd dupa indicatiile
de la punctul A.1.5.2.

Se face 0 a doua extractie, repetdndu-se operatiunile descrise la punctele A.1.5.3—-A.1.5.8, dar utilizand
doar 15 ml de oxid dietilic (punctul 4.4) si 15 ml de eter de petrol (punctul 4.5). Oxidul dietilic se va utiliza
pentru clitirea tubulurii lungi din interior, dupd efectuarea primei extractii, in timpul retragerii
dispozitivului din tub.

Se face o a treia extractie repetindu-se din nou operatiunile descrise la punctele A.1.5.3-A.1.5.8,
utilizdndu-se 15 ml de oxid dietilic i 15 ml de eter de petrol si clitind tubulura lunga din interior a
dispozitivului, dupa indicatiile de la punctul A.1.5.10.

In cazul laptelui degresat, se poate renunta la a treia extractie.

in continuare, se urmeazi indicatiile de la punctele 6.5.12-6.5.16.



