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31985L0503
L 308/12 URADNY VESTNIK EUROPSKYCH SPOLOCENSTIEV 20.11.1985

PRVA SMERNICA KOMISIE
z 25. oktdbra 1985
o analytickych metdédach jedlych kazeinov a kazeinitov

(85/503/EHS)

KOMISIA EUROPSKYCH SPOLOCENSTIEYV,

so zretelom na Zmluvu o zaloZeni Eurdpskeho hospodarskeho
spolocenstva,

so zretelom na smernicu Rady 83/417/EHS z 25. jila 1983
o aproximdcii prdvnych predpisov ¢lenskych stdtov tykajicich
sa niektorych laktoproteinov (kazeinov a kazeindtov) urcenych
na ludskd spotrebu (!), najmd na jej ¢ldnok 9 pism. b),

kedze clanok 9 pism. b) smernice 83/417/EHS vyZzaduje, aby
sa ustanovili analytické met6dy spolocenstva na kontrolu zlo-
zenia urcitych jedlych kazeinov a kazeindtov;

kedZe je mozné prijat pociatocné série metdd, ktorych stidie
boli ukoncené;

kedZe opatrenia nachddzajice sa v tejto smernici st v stlade
so stanoviskom Stdleho vyboru pre potraviny,

PRIJALA TUTO SMERNICU:

Cldnok 1

Clenské stity prijmd vietky opatrenia, ktoré st nevyhnutné na
zabezpecenie, aby analyzy, ktoré si potrebné na overenie

() U.v.ESL237,268.1983,s. 25.

kritérii stanovenych v prilohe I, boli vykonané v silade
s metédami popisanymi v prilohe II.

Clanok 2

Clenské 3tity prijma zdkony, iné prdvne predpisy a sprévne
opatrenia, ktoré je potrebné zosiladit s touto smernicou naj-
neskor do 1. mdja 1987. Okamzite o tom informuji Komisiu.

Cldnok 3

Této smernica je adresovand ¢lenskym $tatom.

V Bruseli 25. oktébra 1985

Za Komisiu
COCKFIELD
podpredseda
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PRILOHA 1
ROZSAH ANALYTICKYCH METOD PRE JEDLE KAZEINY A KAZEINATY PODLA PRVE] SMERNICE RADY

I. VSeobecné ustanovenia

II. Stanovenie vlhkosti v:
— kyslych kazeinoch za pouzitia metddy 1, priloha 1I
— syridlovych kazeinoch za pouzitia metédy 1, priloha II
— kazeindtoch za pozitia metédy 1, priloha II

IIl. Stanovenie obsahu bielkovin v:
— kyslych kazeinoch za pouzitia metddy 2, priloha II
— syridlovych kazeinoch za pouzitia met6dy 2, priloha 1I

— kazeindtoch za pozitia metédy 2, priloha II

IV. Stanovenie titracnej kyslosti v:

— kyslych kazeinoch za pouzitia metddy 3, priloha II

V. Stanovenie popola (vritane P,0,) v:
— kyslych kazeinoch za pouzitia metody 4, priloha 11
— syridlovych kazeinoch za pouzitia metddy 5, priloha 1I

VI. Stanovenie pH v:

— kazeindtoch za pouzitia met6dy 6, priloha II
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1.1.

1.2.

1.2.1.

1.2.2.

1.2.3.

1.2.4.

1.2.5.

1.3.

2.1.

2.1.1.

2.1.2.

2.2

3.1.

3.2

3.3.

3.4.

PRILOHA 1I
ANALYTICKE METODY ZLOZENIA JEDLYCH KAZEINOV A KAZEINATOV

VSEOBECNE USTANOVENIA

PRIPRAVA VZORKY PRE ANALYZU

Vseobecne

Hmotnost vzorky pre laboratérnu analyzu je aspoit 200 gramov.

Priprava vzorky pre laboratérnu analyzu

Dokladne premiesajte a rozdrvte vietky hrudky atd., v laboratérnej vzorke opakovanym trepanim a obracanim
nadoby [ak je potrebné, vlozte celd laboratérnu vzorku do vzduchotesnej nddoby, ktord méd dostatocnd

kapacitu (dvojndsobok objemu vzorky), aby sa dala tdto operacia vykonat].

Vlozte reprezentaéni ddvku vzorky, t.j. okolo 50 gramov dokonale premiesanej laboratérnej vzorky (1.2.1.) do
testovacieho sita (3.3.).

Ak 50 gramové mnozstvo celkom alebo takmer celkom prejde (aspont 95 % véhy) cez sito (3.3.), pouzite pre
stanovenie vzorku pripravend podla bodu 1.2.1.

V opacnom pripade zomelte 50 gramovd dévku pouzitim zariadenia na mletie (3.4), pokial vzorka nebude
zodpovedat kritériu prechodu cez siet (1.2.3). Okamzite premiestnite cel vzorku preosiatu cez sito do
vzduchotesnej nddoby, ktord md dostato¢ni kapacitu (dvojndsobok objemu vzorky) a dokladne premiesajte
opakovanym trepanim a obracanim. Zabrdnte, aby pocas tychto operdcii vznikla nejakd zmena v obsahu
vlhkosti produktu.

Po priprave testovanej vzorky by sa ¢o najskor malo uskutocnit stanovenie.

Néidoby

Vzorka sa vzdy skladuje vo vzduchotesnej nddobe, ktord zabranuje prieniku vlhkosti.

CHEMICKE CINIDLA
Voda

Kdekolvek sa hovori o vode na rozpustanie, zriedovanie alebo umyvanie, pouzije sa destilovand voda alebo
demineralizovand voda prinajmensom ekvivalentnej Cistoty.

Kdekolvek sa hovorf o ,roztoku® alebo ,zriedovani“ bez dalsicho vysvetlenia, mysli sa ,roztok vo vode* alebo
szriedovanie vodou®,

Chemikilie

Vsetky pouzivané chemikdlie maji zndmu analytickd kvalitu pre reagencie, ak nie je inak Specifikované.
ZARIADENIA

Zoznam zariadeni

Zoznam zariadeni obsahuje iba polozky so 3pecifickym pouzZitim a polozky na konkrétnu Specifikdciu.
Analytické vihy

Analytické véhy znamenaji véhy umoZziujice vdZenie s presnostou aspon 0,1 mg.

Testovacie sito

Testovacie sitd, ktoré sa maju pouZzivaf, maji byt vybavené vrchnikom o priemere 200 mm, maji byt
z droteného pletiva s menovitym rozmerom sita 500 pm. Tolerancia rozmeru a priemer drotu st také, ako
udéva ISO 3310/1. (Testovacie sitd — Technické poziadavky a testovanie — Cast 1: Kovové drotené pletivo. 1SO
3310/1 - 1975).

Sitd maja byt vybavené nadrzou.

Zariadenie na mletie

Na mletie laboratérnej vzorky, ak je potrebné (pozri 1.2.4) bez vzniku nadmerného tepla a bez straty alebo
absorpcie vlhkosti, kladivovy mlyn sa nepouzije.
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4.1.

4.2.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

5.1.

VYJADRENIE VYSLEDKOV

Vysledky

Vysledky uvedené v analytickej sprave maji vyjadrovat vysledky, ktoré sa ziskali z dvoch stanoveni zodpove-
dajticim kritéridm reprodukovatelnosti pre dand metédu.

Percentudlny vypocet

Ak nie je inak $pecifikované, vysledok sa pocita ako hmotnostné percento vzorky.

ZAZNAM Z TESTU

V zdzname z testu sa uvddza akd metéda sa pouzila, ako aj vysledky, ktoré sa dosiahli. Okrem toho sa
spoment vietky detaily procediry, ktoré neboli 3pecifikované v analytickej metdde, alebo tie, ktoré boli
volitelné, ako aj vietky okolnosti, ktoré mohli ovplyvnit dosiahnuté vysledky. Zdznam z testu poskytuje vietky
informécie, ktoré s potrebné ku kompletnej identifikdcii vzorky.

METODA 1

STANOVENIE OBSAHU VLHKOSTI

ROZSAH A OBLAST APLIKACIE

Pomocou tejto metddy sa stanovuje obsah vlhkosti v:
— kyslych kazeinoch

— syridlovych kazeinoch

— kazeinétoch.

DEFINICIA

Obsah vlhkosti v kazeinoch a kazeindtoch: strata hmotnosti, ako je stanovené predpisanou metédou.

PRINCIP

Zostatkovd hmotnost testovanej ddvky je stanovend po vysuSeni pri atmosferickom tlaku v peci pri
102 °C + 1 °C, kym nedosiahneme konstantnti hmotnost. Strata hmotnosti sa vypocita ako hmotnostné
percento vzorky.

PRISTROJE
Analytické vihy

Nddoby, ktoré maji ploché dno a st z materidlu, ktory nepodlieha korézii v podmienkach testu napr. nikel,
hlinik, nehrdzavejiica ocel alebo sklo. Nadoby musia mat vrchnak, ktory tesne prilicha, ale ktory je mozno
lahko odstranit. Vhodné rozmery si: priemer 60 — 80 mm a hlbka okolo 25 mm.

Susiaca pec pri atmosferickom tlaku, dobre vetratelnd, termostaticky kontrolovand, s regulciou teploty (pri
102 °C £ 1 °C). Teplota by mala byt rovnomernd v celej peci.

Exsikdtor, ktory obsahuje Cerstvo aktivovany silikagél s indikdtorom obsahu vody alebo ekvivalentny desikant.

Vhodné zariadenie na manipuldciu s nidobami, napr. laboratorne klieste.

POSTUP
Priprava testovanej vzorky

Ako je popisané v Casti 1.2 vSeobecnych ustanoveni.
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5.2

5.2.1

5.2.2

5.3

5.4

5.4.1

5.4.2

5.4.3

5.4.4.

6.1.

6.2

Priprava misky

Neuzavretd miska (4.2) sa zahrieva aj s vrchndkom v susiarni(4.3) pri teplote 102°C + 1°C po dobu najmenej

1 h.
Uzavretd miska sa ochladi v exsikdtore (4.4) na teplotu miestnosti a odvazi sa s presnostou na 0,1 mg (m,).
Testovand ddvka

Do misky sa prenesie 3 az 5 g analytickej ddvky, miska sa prikryje vrchndkom a odvédzi sa s presnostou na
0,1 mg (m,).

Stanovenie
Neuzavretd miska sa umiestni aj s vrchndkom do susiarne (4.3) vyhriatej na 102°C £ 1°C a susi sa 4 hodiny.

Miska sa uzavrie a okamzZite vloz{ do exsikdtora, nechd sa vychladniit na teplotu miestnosti a odvdzi sa
s presnostou na 0,1 mg.

Neuzavretd miska sa opakovane zahrieva s vrchndkom polozenym vedla po dobu 1 h. Opakuje sa postup
popisany v 5.4.2.

Ak je rozdiel hmotnosti ziskany podla 5.4.3 mensi ako hmotnost podla 5.4.2 o viac ako 1 mg, opakuje sa
postup 5.4.3.

Ak sa zist{ zvySenie hmotnosti, pouZije sa pre vypocet najnizsia hmotnost.

Konec¢nd hmotnost sa zaznamend ako m,. Doba tiplného vysusenia dédvky by nemala za normalnych okolnosti
prekrocit 6 hodin.

VYJADRENIE VYSLEDKOV
Metoda vypoctu

Ubytok hmotnosti vysusenim ddvky vyjadreny ako percento hmotnosti je dany:

mi- mp

x 100
m;- mg
kde:
m, = hmotnost misky a vrchndku, podla 5.2, v g;
m, = hmotnost misky, vrchndku a testovanej davky pred suSenim, podla 5.3, v g
m, = hmotnost misky, vrchndku a testovanej davky po vysuseni v g (podla 5.4.3 a 5.4.4).

Strata suSenia sa vypocita s presnostou na 0,01 %.
Reprodukovatelnost

Rozdiel vysledkov dvoch stanoveni na tej istej ddvke uskutocnenych stibezne alebo bezprostredne za sebou tym
istym analytikom za tych istych podmienok neprekro¢i 0,1 g vody na 100 g vyrobku.

Udaj reprodukovatelnosti by sa mal vyjadrif s 95 % pravdepodobnostou.

METODA 2

STANOVENIE OBSAHU BIELKOVIN

ROZSAH A OBLAST POUZITIA

Touto metddou sa stanovuje obsah bielkovin v:
— kyslych kazeinoch,

— syridlovych kazeinoch,

— kazeindtoch,

okrem tych, ktoré obsahuji aménne kazeindty alebo iné aménne alebo dusikaté nebielkovinové zlozky.
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2. DEFINICIA

Obsah bielkovin: obsah dusika ako je stanoveny predpisanou metédou a potom ndsobeny 6,38 a vyjadreny ako
hmotnostné percento.

3, PRINCIP

Testovand ddvka je rozpustend v zmesi siranu draselného a kyseliny sirovej v pritomnosti siranu mednatého
ako katalyzdtora, aby sa premenil organicky dusik na amoniakovy dusik. Amoniak je destilovany
a absorbovany do roztoku kyseliny boritej a potom titrovany Standardnym roztokom kyseliny chlorovodikove;.
Obsah dusika je prevedeny na obsah bielkovin ndsobkom 6,38.

4. CHEMICKE CINIDLA

4.1. Kyselina sirovd, koncentrovand, $,0 1,84 g/ml.

4.2. Siran draselny, bezvody (K,SO,).

4.3. Siran (II) med'naty pentahydrdt (CuSO,5H,0).

4.4, Sacharéza (C H,,0,)).

4.5. Kyselina boritd, roztok 40-g/l.

4.6. Hydroxid sodny, koncentrovany vodny roztok 30 % (m/m), bezuhli¢itanovy.

4.7. Kyselina chlorovodikovd, 0,1 mol/l.

4.8. ZmieSany indikdtor. ZmieSajte rovnaké objemy 2 g/l roztoku metylcervene v aspoit 95 % (V/V) etanole
a 1 g/l roztoku metylénovej modrej v aspont 95 % (V/[V) etanole.

5. PRISTROJE
5.1.  Analytické vihy
5.2. Kjehdalovd banka s objemom 500 ml.

5.3. Pristroj na rozpiustanie, v ktorom je Kjehdalovd banka (5.2.) v naklonenej polohe a s vyhrievacim zariade-
nim, ktoré nebude vyhrievat Cast banky nad povrchom kvapaliny, ktord obsahuje.

5.4. Kondenzitor s priamou vnutornou trubicou.

5.5. Vypiistacia trubica s bezpecnostnou bankou pripojenou k spodnej asti kondenzdtora (5.4.) za pomoci
zdbrusného spoja alebo gumovej hadice. Ak sa pouziva gumova hadica, musia byt sklenené konce blizko pri
sebe.

5.6. Rozstrekovacia hlava pripojend ku Kjehdalovej banke (5.2) a ku kondenzdtoru (5.4) pomocou mikkej

tesniacej gumy alebo iného vhodného tesnenia.
5.7. Erlenmayerova banka s objemom 500 ml.
5.8. Odmerné valce s 50 ml a 100 ml objemom.
5.9. Byreta s 50 ml objemom, delend po 0,1 ml.
5.10.  Varné pomdcky:
5.10.1. Pre rozptstanie: malé kasky tvrdého porceldnu alebo sklenené gulicky.

5.10.2. Pre destildciu: Cerstvo vypalené kisky pemzy.

6. POSTUP
6.1. Priprava testovanej vzorky

Ako je popisané v Casti 1.2 vieobecnych ustanoveni.
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6.2.

6.3.

6.4.

6.5.

7.1.

Test na pritomnost aménneho dusika

Ak je podozrenie na pritomnost aménneho kazeindtu alebo inych aménnych zloziek, prevedte nasledujtici test.
Pridajte k 1 gramu vzorky v malej Erlenmayerovej banke 10 ml vody a 100 mg oxidu hore¢natého. Splachnite
vietok oxid horecnaty, ktory zostal prilepeny na stendch, zatvorte banku korkovou zitkou, pripevnite kasok
vlhkého cerveného lakmusového papierika medzi zdtku a hrdlo banky. Opatrne premiesajte obsah banky
a zohrejte banku na vodnom kdpeli pri 60 az 65 °C. Ak sa lakmusovy papierik zafarbi v priebehu 15 mindt
na modro, amoniak je pritomny a nemozeme pouzit metédu (pozri Cast 1).

Slepy test

V rovnakom case ako stanovenie obsahu dusika, prevedte slepy test s pouzitim 0,5 gramu sacharézy (4.4)
namiesto testovanej davky, pouzite rovnaky pristroj, rovnaké mnozstvd chemickych ¢inidiel a rovnaky postup,
ako je popisané v bode 6.5. Ak titrdcia pri slepom teste presahuje 0,5 ml 0,1 mol/l kyseliny, chemické cinidla
sa skontroluji a necisté chemické cinidlo alebo chemické ¢inidld sa precistia alebo nahradia.

Testovand divka
Vlozte do Kjehdalovej banky (5.2) 0,3 az 0,4 gramu testovanej vzorky (6.1) odvazend s presnostou na 0,1 mg.
Stanovenie

Vlozte do banky zopdr kiskov porcelinu alebo niekolko sklenenych guliciek (5.10.1) a okolo 10 gramov
bezvodého siranu draselného (4.2).

Pridajte 0,2 g siranu mednatého (4.3) a zmyte hrdlo banky malym mnoZstvom vody. Pridajte 20 ml
koncentrovanej kyseliny sirovej (4.1). PremieSajte obsah banky.

Pomaly zahrievajte v pristroji na rozpustanie (5.3) pokial sa neprestane penit, varte pomaly, pokial nie je
roztok ¢iry a nezostane bledozelenomodrej farby. Pocas varu prilezitostne zakriizte bankou.

Pokracujte vo vare, regulujte teplotu tak, aby vypary kondenzovali v prostriedku hrdla banky. Pokracujete
v zahrievani pocas 90 mindt a vyhnite sa miestnemu prehriatiu.

Nechajte vychladnit pri laboratérnej teplote. Opatrne pridajte asi 200 ml vody a zopér kaskov pemzy (5.10.2)
ZamieSajte a ochladzujte dalej.

Vlejte do Erlenmayerovej banky (5.7) 50 ml roztoku kyseliny boritej (4.) a Styri kvapky indikdtora (4.8).
Premiesajte. PoloZte Erlenmayerovu banku pod kondenzitor (5.4) tak, aby koniec vypustacej trubice (5.5) bol
ponoreny do roztoku kyseliny béritej. Za pouzitia odmerného valca (5.8) pridajte do Kjehdalovej banky 80 ml
roztoku hydroxidu sodného (4.6). Pocas tejto operdcie nechajte banku v naklonenej polohe tak, aby roztok
hydroxidu sodného stiekol po boku banky a vytvoril spodni vrstvu.

Okamzite pripojte Kjehdalovu banku ku kondenzdtoru pomocou rozstrekovacej hlavy (5.6).

Jemne krizte Kjehdalovou bankou, aby ste premiesali jej obsah. Najprv pomaly varte a vyhnite sa peneniu.
Pokracujte v destildcii tak, aby sa zozbieralo 150 ml destilitu za priblizne 30 mindt. Destildt musi mat teplotu
pod 25 °C. Asi dve minity pred koncom destildcie znizte Erlenmayerovu banku tak, aby koniec vypustacej
trubice nebol viac ponoreny do roztoku kyseliny a oplachnite koniec malym mnozstvom vody. Zastavte
zahrievanie, odstrante vypustaciu trubicu a opldchnite jej vonkajsie aj vnidtorné steny malym mnoZstvom vody,
pricom zachytte vodu z oplachovania do Erlenmayerovej banky.

Titrujte destildt v Erlenmayerovej banke za pouzitia Standardného volumetrického roztoku kyseliny chlorovo-
dikovej (4.7).

VYJADRENIE VYSLEDKOV
Vzorec a spdsob vypoctu
Obsah bielkovin vo vzorke vyjadreny ako hmotnostné percento je dany:

(Vi -Vy) xTx 14 x 100 x 6,38 _ 8,932(Vy -Vy) xT
m x 100 - m
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7.2

4.1.

4.2.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

5.7.

5.8.

5.9.

6.1.

V. je objem roztoku $tandardnej volumetrickej kyseliny chlorovodikovej (4.7) pouzitého pri stanoveni (6.5)
v mililitroch;

V, je objem roztoku Standardnej volumetrickej kyseliny chlorovodikovej (4.7.) pouzitého v slepom teste (6.3)
v mililitroch;

T  je intenzita roztoku Standardnej volumetrickej kyseliny chlorovodikovej (4.7) v mol/l;

m  je hmotnost testovanej davky v gramoch.

Vypocitajte obsah bielkovin s presnostou na 0,1 %.

Reprodukovatelnost

Rozdiel medzi vysledkami dvoch stanoveni, ktoré sti prevedené simultdnne alebo v rychlom slede na tej istej
vzorke tym istym analytikom za rovnakych podmienok, neprekro¢i 0,5 gramu bielkoviny na 100 gramov

produktu.

Tento interval reprodukovatelnosti by sa mal dosiahnut v 95 % pripadoch, ked je test spravne vykonany.

METODA 3

STANOVENIE TITRACNEJ KYSLOSTI

ROZSAH A OBLAST POUZITIA
Metédou sa stanovuje titracnd kyslost:

— kyslych kazeinov.

DEFINICIA

Titracnd kyslost kyslych kazeinov: objem v mililitroch 0,1 mol/l standardného roztoku hydroxidu sodného
potrebného na neutralizdciu vodného extraktu 1 gramu produktu.

PRINCIP

Ziskame vodny extrakt vzorky pri 60 °C a prefiltrujeme. Filtrdt je titrovany Standardnym hydroxidom sodnym
za pouzitia fenolftaleinového indikétora.

CHEMICKE CINIDLA

Voda, ktord sa pouziva v metdde alebo pri priprave reagencii, je zbavend oxidu uhlicittho 10 minttovym
prevarenim pred pouzitim.

Roztok hydroxidu sodného: 0,1 mol/l.

Roztok fenolftaleinového indikdtora, 10g/l v etanole (95 % v/v) neutralizovaného na indikator.

PRISTROJE

Analytické vihy

Erlenmayerova banka s objemom 500 ml so zdbrusnym hrdlom a vybavend zdbrusnou sklenenou zitkou.
Pipeta s jednou znackou s objemom 100 ml.

Pipeta vhodnd na meranie 0,5 ml roztoku indikdtora (4.2).

Erlenmayerova banka s objemom 250 ml.

Odmerny valec s objemom 250 ml.

Byreta s delenim po 0,1 ml.

Vodny kiipel, ktory je mozno regulovat pri teplote 60 °C + 2 °C.

Vhodny filter

POSTUP
Priprava testovanej vzorky

Ako je popisané v Casti 1.2 vSeobecnych ustanoveni.
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6.2.

6.3.

7.2.

5.1.
5.2.
5.3.
5.4.
5.5.
5.6.

Testovacia ddvka

Odvézte okolo 10 gramov testovanej vzorky (6.1) s presnostou na 10 mg a vlozte do Erlenmayerovej banky
(5.2).

Stanovenie

Za pouzitia 250 ml odmerného valca (5.6) pridajte 200 ml Cerstvo prevarenej a ochladenej vody predtym
ohriatej na 60 °C. Zazdtkujte banku, premiesajte krazenim a umiestnite do vodného kipela pri 60 °C (5.8) na
30 mindt. Potraste bankou asi v 10 mindtovych intervaloch.

Prefiltrujte a ochladte filtrdt na okolo 20 °C. Filtrdt musi byt Ciry.

Vlejte 100 ml ochladeného filtritu do Erlenmayerovej banky (5.5) za pouzitia pipety (5.3). Pridajte 0,5 ml
roztoku fenolftaleinového indikdtora (4.2) za pouzitia pipety (5.4). Titrujte Standardnym volumetrickym
roztokom hydroxidu sodného (4.1), pokial sa neobjavi aspon na 30 sekind slabo ruzovd farba. Stanovte
a zaznamenajte pouzity objem s presnostou na 0,01 ml.

VYJADRENIE VYSLEDKOV
Vzorec a spdsob vypoctu
Titra¢nd kyslost kyslého kazeinu je dané:

20x VT

kde:

V  je objem pouzitého roztoku Standardného volumetrického hydroxidu sodného (4.1) v mililitroch;
T  je intenzita roztoku $tandardného volumetrického hydroxidu sodného (4.1) v molfl;

m  je hmotnost testovanej ddvky v gramoch.

Vypocitajte titracnid kyslost na dve desatinné miesta.

Reprodukovatelnost

Rozdiel vo vysledkoch medzi dvomi stanoveniami vykonanymi simultinne alebo v rychlom slede na tej istej
vzorke tym istym analytikom za tych istych podmienok neprekro¢i 0,02 ml 0,1 mol/l hydroxidu sodného na 1
gram produktu.

Tento interval reprodukovatelnosti by sa mal dosiahnut v 95 % pripadoch, ked je test spravne vykonany.

METODA 4
STANOVENIE POPOLA

(vritane P,0,)

ROZSAH A OBLAST POUZITIA
Touto metddou sa stanovuje obsah popola (vrtane P,O.) v:

— kyslych kazeinoch.

DEFINICIA

Obsah popola (vritane P,0): obsah popola stanoveny predpisanou metédou.

PRINCIP

Ddvka vzorky spélend pri 825 °C + 25 °C v pritomnosti octanu hore¢natého na viazanie vietkého fosforu
organického povodu. Konecné mnozstvo popola vypocitame po odvdZeni zvysku a odpocitani hmotnosti
popola, ktory vznikol z octanu horec¢natého.

CHEMICKE CINIDLA

Roztok tetrahydritu octanu hore¢natého, 120 g/l. Rozpustite 120 gramov tetrahydrédtu octanu horecnatého
[Mg (CH, CO,), 4H,0] vo vode a dopliite do jedného litra vodou.

PRISTROJE

Analytické vihy

Pipeta s jednou znackou, 5 ml.

Kremenné alebo platinové misky s priemerom okolo 70 mm a 25 az 50 mm hlboké.
Susiaca pec s moznostou reguldcie pri 102 °C = 1 °C.

Elektrickd pecs moznostou reguldcie pri 825 °C + 25 °C.

Vodny varny kapel
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5.7.

6.1.

6.2

6.3

6.4.

7.1.

7.2.

Exsikdtor obsahujtici Cerstvo aktivovany silikagél s indikdtorom obsahu vody alebo ekvivalentny desikant.

POSTUP

Priprava testovanej vzorky

Ako je popisané v Casti 1.2. vieobecnych ustanoveni.
Priprava misiek

Nahrejte 2 misky A, B (5.3) v elektrickej peci (5.5) kontrolovanej pri 825 °C + 25 °C pocas 30 mindt.
Nechajte misky trocha vychladnit a potom vlozte do exsikdtora (5.7) pokym nedosiahnu teplotou miestnosti
na vazenie a odvézte s presnostou na 0,1 mg.

Testovana davka

Odvézte s presnostou na 0,1 mg priblizne 3 gramy testovanej vzorky (6.1) priamo do jednej z pripravenych
misiek (A).

Stanovenie

Za pouzitia pipety (5.2) pridajte do misky (A) presne 5 ml roztoku octanu horecnatého (4.1) tak, aby ste
namocili testovand ddvku a nechajte stit 20 minut.

Do druhej pripravenej misky (B) pridajte pipetou (5.2) presne 5 ml roztoku octanu horecnatého (4.1).
Odparte obsah oboch misiek (A a B) dosucha na vodnom kiipeli (5.6).
Umiestnite obe misky do pece (5.4) kontrolovanej pri 102 °C £ 1 °C na 30 mindt.

Nahrejte misku A s jej obsahom na malom plameni, horticom vari¢i alebo pomocou IR lampy, pokial nie je
testovand ddvka kompletne zuholnatend, pricom dévajte pozor, aby nezacala horiet.

VloZte obe misky do elektrickej pece (5.5) kontrolovanej pri teplote 825 °C + 25 °C a zahrievajte aspon jednu
hodinu, pokial vietok uhlik nezmizne z misky A. Nechajte misky trochu vychladnit a potom vlozte do
exsikdtora (5.7), pokial' nedosiahnu teplotu miestnosti na vézenie a odvazte s presnostou na 0,1 mg.

Opakujte zahrievanie pocas priblizne 30 mintt v elektrickej peci (5.5), ochladzovanie a vdZenie, pokial nie je
hmotnost konstantnd v rozmedzi 1 mg alebo nezacne vzrastat. Zaznamenajte minimalnu hmotnost.

VYJADRENIE VYSLEDKOV
Metéda vypoctu a vzorec

Obsah popola vo vzorke, vritane P,0,, ako hmotnostné percento, je dany:

(my - my) - (m3 - my)
mo

x 100

kde:

m, je hmotnost testovanej ddvky v gramoch;

m_ je hmotnost misky A a zvysku v gramoch;

m, je hmotnost pripravenej misky A v gramoch;

m, je hmotnost misky B a zvysku v gramoch;

m, je hmotnost pripravenej misky B

Vypocitajte konecny vysledok s presnostou na 0,01 %.
Reprodukovatelnost

Rozdiel vo vysledkoch medzi dvomi stanoveniami vykonanymi simultinne alebo v rychlom slede na tej istej
vzorke tym istym analytikom za tych istych podmienok neprekroci 0,1 gramu na 100 gramov produktu.

Tento interval reprodukovatelnosti by sa mal dosiahnut v 95 % pripadoch, ked je test spravne vykonany.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

6.1.

METODA 5
STANOVENIE POPOLA

(vritane P,0,)

ROZSAH A OBLAST POUZITIA

Touto metddou sa stanovuje obsah popola (vrtane P,O,) v:

— syridlovom kazeine.

DEFINICIA

Obsah popola (vritane P,0): obsah popola stanoveny predpisanou metédou.

PRINCIP

Dévka vzorky spédlend pri 825 °C + 25 °C na konstantni hmotu. ZvySok je odvdZeny a vypocita sa ako
hmotnostné percento vzorky.

PRISTROJE

Analytické vihy

Kremennd alebo platinovd miska s priemerom okolo 70 mm a 25 az 50 mm hlbokd.
Elektrickd pec so vzduchovou cirkuldciou s moznostou reguldcie pri 825 °C + 25 °C.

Exsikdtor obsahujici Cerstvo aktivovany silikagél s indikdtorom obsahu vody alebo ekvivalentny desikant.

POSTUP

Priprava testovanej vzorky

Ako je popisané v Casti 1.2. vSeobecnych ustanoveni.
Priprava misky

Nahrejte misku (4.2) v elektrickej peci (4.3) kontrolovanej pri 825 °C + 25 °C pocas 30 mindit. Nechajte
nddobu trochu vychladnit a potom vlozte do exsikdtora (4.4), pokial nedosiahne teplotou miestnosti na
vdZenie a odvdzte s presnostou na 0,1 mg.

Testovand divka
Odvézte s presnostou na 0,1 mg priblizne 3 gramy testovanej vzorky (5.1) priamo do pripravenej misky.
Stanovenie

Nahrejte misku s jej obsahom na malom plameni, horticom vari¢i alebo pomocou I/R lampy, pokial nie je
testovand ddvka kompletne zuholnatend, pricom ddvajte pozor, aby nezacala horiet.

Vlozte misku do elektrickej pece (4.3) kontrolovanej pri teplote 825 °C £ 25 °C a zahrievajte aspon jednu
hodinu, pokial vSetok uhlik nezmizne z nddoby. Nechajte nddobu trochu vychladnit a potom vloite do
exsikdtora (4.4) pokial' nedosiahne teplotu miestnosti na vdzenie a odvédzte s presnostou na 0,1 mg.

Opakujte zahrievanie pocas priblizne 30 mintit v elektrickej peci (4.3), ochladzovanie a vdZenie, pokial nie je
hmotnost konstantnd v rozmedzi 1 mg alebo nezacne vzrastat. Zaznamenajte minimalnu hmotnost.

VYJADRENIE VYSLEDKOV
Metdéda vypoctu a vzorec

Obsah popola vo vzorke, vritane P,O,, ako hmotnostné percento, je dany:
m; - m
———2x 100
mo
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6.2.

4.1.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

5.7.

6.1.

kde:

m, je hmotnost testovanej ddvky v gramoch;

m,  je hmotnost misky a zvysku v gramoch;

m, je hmotnost pripravenej misky v gramoch.
Vypocitajte konecny vysledok s presnostou na 0,01 %.

Reprodukovatelnost

Rozdiel vo vysledkoch medzi dvomi stanoveniami vykonanymi simulténne alebo v rychlom slede na tej istej
vzorke tym istym analytikom za tych istych podmienok neprekro¢i 0,15 gramu popola na 100 gramov
produktu.

Tento interval reprodukovatelnosti by sa mal dosiahnut v 95 % pripadoch, ked je test spravne vykonany.

METODA 6

STANOVENIE pH

ROZSAH A OBLAST POUZITIA

Touto metddou sa stanovuje hodnota pH v:

— kazeindtoch.

DEFINICIA

Hodnota pH kazeindtov: pH pri 20 °C vodného roztoku kazeindtov, ako je stanovené predpisanou metédou.

PRINCIP

Elektrometrické stanovenie pH vodného roztoku kazeindtov za pouzitia pH metra.

CHEMICKE CINIDLA

Akédkolvek voda, ktord sa pouziva pri priprave chemickych ¢inidiel alebo postupe (6), je Cerstvo destilovand
a chrdnend proti absorpcii oxidu uhli¢itého.

Tlmivé roztoky na kalibriciu pH metra (5.2)

Dva S$tandardné tlmivé roztoky s hodnotami pH pri 20 °C, ktoré si zndme na dve desatinné miesta
a v medziach tychto tlmivych roztokov sa bude nachddzat pH testovanej vzorky, napriklad ftaldtovy tlmivy
roztok s hodnotou pH okolo 4 a boraxovy tlmivy roztok s hodnotou pH okolo 9.

PRISTROJE
Viéhy s presnostou 0,1 gramu.

pH meter s minimalnou citlivostou 0,05 pH s prislusnou kalibrovanou elektrodou, napr. sklend elektroda
a kalomelovd alebo ind referencnd elektrdda.

Teplomer s presnostou 0,5 °C.

Erlenmayerova banka s objemom 100 ml so zdbrusnou sklenenou zitkou.
Kadicka s objemom 50 ml.

Miesacka

Kadicka pre mieSacku (5.6) s objemom najmenej 250 ml.

PROCEDURA

Priprava testovanej vzorky

Ako je popisané v Casti 1.2. vSeobecnych ustanoveni.
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6.2. Stanovenie

6.2.1.  Kalibrdcia pH metra
Nastavte teplotu tlmivych roztokov (4.1) na 20 °C a kalibrujte pH meter podla instrukcii vyrobcu.
POZNAMKY
1. Kalibrdcia by sa mala vykonat potom, ¢o banka stoji 20 mindt (pozri 6.2.2).

2. Ak sa testuje séria vzoriek, skontrolujte kalibriciu pH metra s jednym alebo obidvomi $tandardnymi
tlmivymi roztokmi aspon kazdych 30 mindit.

6.2.2.  Priprava testovaného roztoku

Vlejte do kadicky (5.7) 95 ml vody, pridajte 5,0 gramov testovanej vzorky (6.1) a premieSajte za pouZitia
miesacky (5.6) pocas 30 sekind.

Nechajte stat prikryté hodinovym sklickom 20 mindt pri teplote okolo 20 °C.
6.2.3.  Meranie pH

6.2.3.1. Nalejte okolo 20 ml roztoku do kadicky (5.5) a okamzite stanovte pH tejto kvapaliny za pouzitia pH metra
(5.2) potom, ako ste dokladne oplachli sklend elektrédu vodou.

6.2.3.2. Zmerajte pH.

7. VYJADRENIE VYSLEDKOV
7.1. Zaznamenanie pH

Zaznamenajte ako hodnotu pH vodného roztoku kazeindtu, hodnotu odéitajte zo stupnice pH metra
s presnostou aspofl na 2 desatinné miesta.

7.2. Reprodukovatelnost

Rozdiel vo vysledkoch medzi dvomi stanoveniami vykonanymi simultinne alebo v rychlom slede na tej istej
vzorke tym istym analytikom za tych istych podmienok neprekroci 0,05 pH.

Tento interval reprodukovatelnosti by sa mal dosiahnut v 95 % pripadoch, ked je test spravne vykonany.



