8. melléklet a .../2010. (... ..) VM rendelethez

31, melleklet a 152/2009. (X1. 12.) FVM rendelethez

A Magyar Elelmiszerkonyv 3-1-92/608 szamu el6irasa a kozvetlen emberi fogyasztasra
szant hokezelt tej mintavételi és vizsgalati modszereirol

A rész

1. A kozvetlen emberi fogyasztasra szant hokezelt tejnek az alabbi jellemzoit vizsgaljak
referenciamodszerekkel:

— szarazanyag-tartalom,

— zsirtartalom,

— zsirmentes szarazanyag-tartalom,

— 0Osszes nitrogéntartalom,

— fehérjetartalom,

— slirliség.
2. A referenciamodszereket és a mintavételt a B részben ismertetett altalanos szabalyok betartasaval
kell alkalmazni, illetve elvégezni.
3. A referenciamoddszerek részletes szabalyait a C rész tartalmazza
4. A D rész alternativ eljarast hataroz meg zsirtartalom vizsgalatdhoz.

B rész

I. ALTALANOS SZABALYOK

1. Bevezetés

Ez a fejezet a reagensekre, az eszkdzokre, az eredmények megadasara, a pontossagra és a vizs-
galati jegyzOkonyvre vonatkozd azon altalanos elbirasokat tartalmazza, amelyeket a tej minta-
vételét és vizsgalatat végzo ellenérzo laboratoriumoknak be kell tartaniuk.

2. Reagensek
2.1. Viz

2.1.1.  Ha nincs masképpen eloirva, akkor az oldashoz, a higitashoz és a mosashoz minden esetben
desztillalt vagy ioncserélt, vagy legalabb azzal azonos tisztasagi sotalanitott vizet kell
hasznalni.

2.1.2.  Ha nincs masképpen el6irva, akkor az “oldason” és a “higitason” vizes oldas, illetve vizes
higitas értendo.

2.2. Vegyszerek
Ha nincs masképpen el6irva, akkor valamennyi felhasznalt vegyszer analitikai mindségi le-

gyen.

3. Eszkozok

3.1. Az eszkozok jegyzéke
A kiilonb6z6 referenciamddszerek leirasaban megadott eszkozlista csak azokat tartalmazza,
amelyek specialisak, illetve kiilonleges felhasznalasuak.

3.2. Analitikai mérleg



4.
4.1.

4.2.

5.1.1.

5.1.2.

5.1.3.

5.1.4.

Az “analitikai mérleg” 0,1 mg mérésére alkalmas mérleget jelent.

Az eredmények megadasa

Eredmények

Ha nincs masképpen eldirva, akkor a jegyz6kdnyvben megadott eredmény két olyan vizsga-
lati eredmény szamtani atlaga, amelyek kielégitik a mddszer ismételhetdségi (5.1.1.) kove-
telményét.

Ha a vizsgalati eredmények az ismételhetdségi kovetelménynek nem felelnek meg, akkor, ha
lehetséges, a vizsgalatot meg kell ismételni, vagy az eredmény érvénytelen.

A szazalékérték szamitasa
Ha nincs masképpen eldirva, akkor az eredményt tomegszazalékban kell megadni.

Pontossagi ismérvek

A pontossagi ismérvek az egyes modszerek esetében az ismételhetdség és az Osszehason-
lithatosag.

Az ismételhetdség (r) akkor teljesiil, ha ugyanazon eljardssal, ugyanazon mintabdl, ugyan-
azon feltételek mellett (azonos vizsgald személy, azonos eszkdzok, azonos laboratérium és
rovid iddintervallum) végzett, két egymast kovetd vizsgalat eredményének abszolut kiilonb-
sége nem haladja meg az érvényes kiiszobértéket.

Az 0sszehasonlithatosag (R) akkor teljesiil, ha ugyanazon eljarassal, ugyanazon mintabol,
kiilonbozo feltételek kozott (kiilonbozo vizsgald személyek, kiilonbozé eszkdzok, kiillonbozo
laboratériumok és/vagy kiillonb6z6é idépontok) végzett két vizsgalat eredményének abszolit
kiilonbsége nem haladja meg a mindenkor érvényes kiiszobértéket.

Ha nincs masképpen eléirva, akkor az ismételhetdség és az dsszehasonlithatosag kiiszobér-
tékére az ISO 5725:1986, 2. kiadasa szerinti 95%-os valdsziniiségre vonatkozo kovetelmé-
nyek a mérvadok.

A sziikséges korvizsgalatokat a vonatkozd nemzetkdzi iranyelvek szerint kell tervezni €s
végrehajtani.

Vizsgalati jegyzkonyv

A vizsgalati jegyzokonyvben meg kell adni az alkalmazott eljarast, valamint a kapott eredmé-
nyeket. Meg kell adni tovabba, az alkalmazott eljards minden olyan részletét, amely nincsen
rogzitve a vizsgalati modszer leirasaban vagy valaszthato, tovabba minden olyan koriilményt,
amely befolyasolhatta a kapott eredményeket. A jegyzokonyvben meg kell adni a minta egyér-
telmii azonositasahoz sziikséges valamennyi adatot.

Il. AHOKEZELT TEJ MINTAVETELE

Targy és alkalmazasi teriilet
A leiras megadja a hékezelt tej mintavételének, szallitisanak és tarolasanak referenciamoéd-
szerét.

Altalinos eléirasok

A hokezelt tej mintavételét szakképzett személynek kell végeznie, aki el6zéleg megfelel okta-
tasban részesiilt.

A vizsgaldlaboratorium feladata, hogy a megbizott mintavevd személyt megfeleld utasitasokkal
lassa el a mintavételi technikara vonatkozoan azért, hogy a minta reprezentativ és a tétellel
megegyez0l legyen.



Ugyancsak a vizsgalo laboratoriumnak kell utasitassal ellatni a megbizott mintavevd személyt a
minta jeldlésére vonatkozéan annak érdekében, hogy a minta egyértelmiien azonosithato le-

gyen.

3. Mintavevo eszkozok

Altalanos eloirasok

A mintavevl eszkdzok rozsdamentes acélbol vagy mas, megfeleld szilardsagi anyagbol
késziiljenek és célszerlien kialakitottak legyenek. A nagy tartalyokban 1évo folyadékok keve-
résére szolgald keverdt és keveréberendezést ugy kell méretezni, hogy az alkalmas legyen a
folyadék megkeverésére anélkiil, hogy a zsir avasodasat okozna. A mintavevé nyele eros,
megfeleld hosszl legyen, hogy a tartdly barmely mélységébdl mintat lehessen venni. A
mintavevo edény térfogata legalabb 50 ml legyen.

A mintavevd edények és a fedeliik tivegbdl, megfelelé fémbdl vagy miianyagbol késziilje-
nek.

A mintavevo eszk6zok (beleértve az edényeket €s a fedeleket) anyaganak nem szabad olyan
valtozast el6idéznie a mintaban, amely befolyasolhatja a vizsgalati eredményeket. A minta-
vevo eszkozok feliilete tiszta, szaraz, sima és karcmentes legyen, a sarkai pedig legyenek le-
kerekitve.

4, Mintavételi technika

4.1.

4.2.
4.2.1.

4.2.2.

4.2.2.1.

Altalanos eloirasok

Az elvégzendo vizsgalatoktol fiiggetleniil a tejet a mintavétel elétt kézzel vagy géppel alapo-
san Ossze kell keverni.

A mintat kozvetleniil a keverés utan kell venni, amikor a tej még mozgéasban van.

A minta mennyisége feleljen meg a vizsgalati igényeknek. A mintavevo edény térfogatat ugy
kell megvalasztani, hogy az edényt a minta csaknem teljesen kitoltse, azonban tartalmat a
vizsgalat elott megfelelden O0ssze lehessen keverni, egyidejiileg kizarva a minta szallitas koz-
beni kikopiilodését.

Mintavétel

Aranyos minta vétele

Ha a mintavételre kijelolt tej tobb edényben van, akkor minden edénybdl reprezentativ
mennyiséget vegylink ki, és jegyezziik fel az egyes mintak altal képviselt tejmennyiségeket.

Ha az egyes edényekbdl szarmazo6 mintakat nem vizsgaljak kiilon-kiilon, akkor ezeket a rész-
mintakat az egyes tankok tejtérfogatanak aranyaban kell Osszekeverni. Osszekeverés utan
ebbdl vessziik ki az ardnyos mintat.

Mintavétel nagy tartalyokbol, tarolotankokbol, vastti és kozuti szallitotartalyokbol

A mintavétel elott megfeleld eljarassal keverjiik meg a tejet.

Nagy edények, tarolotankok, vasuti vagy kozati szallitdtartalyok tartalmanak keverésére
mechanikus keverés ajanlatos (4.2.2.2.).

A keverés idOtartamat a tej allasi idotartamatol fiiggden kell megvalasztani. Az alkalmazott
keverés hatasossaga terjedjen ki minden koriilményre és feleljen meg az elvégzendd vizs-
galat céljanak. A keverés hatasossaga kiilonosen lényeges feltétele a vizsgalati eredmények
Osszehasonlithatosaganak, ha a mintak kiilonb6z0 részszallitmanyokbol szarmaznak, vagy ha
azokat a tankok iiritése soran a kifolyocsapon at meghatarozott idékdzonként veszik. A tej
keverése akkor megfeleld, ha két, azonos feltételek kozott vett minta zsirtartalmanak kii-
16nbsége legfeljebb 0,1%.



4.2.2.2.

4.3.

A fenékiiritéses nagy tartalyok esetében el6fordulhat, hogy az iiritési ponton vett kis
mennyiségli tejminta még keverés utan sem reprezentalja a teljes mennyiséget. Ebben az
esetben a mintat elonyds a buvonyilason keresztiil venni. Ha a mintat az tritényilason ke-
resztlll vessziik, akkor elegendé mennyiségii tejet kell kifolyatni annak érdekében, hogy a
minta a teljes mennyiséget reprezentalja.

Nagy tartalyok, tarolotankok, vasuti vagy kozati szallitotartalyok tartalmanak keverését a
kovetkezoképpen lehet végezni:

— beépitett, villanymotor-hajtasi mechanikus keverdvel;

— villanymotor-hajtast propelleres vagy egyéb keverével, amelyet a bivonyilason keresztiil
logatnak a tejbe;

— vasuti vagy kozati szallitotartalyok esetén a tejnek az iirit6tdmlén keresztiili visszakering-
tetésével ugy, hogy az iiritészivattylra erdsitett tomldt bevezetjiik a tartaly buvonyilasan;

— tiszta, szlrt, siiritett levegével. Ebben az esetben a lehetd legkisebb levegémennyiséget és
levegényomast kell alkalmazni, hogy megakadalyozzuk az avas iz kialakulasat.

A fogyasztoi kiszerelést, kozvetlen fogyasztasra szant hokezelt tej mintavétele

A fogyasztoi kiszerelésli, kdzvetlen fogyasztasra szant hékezelt tej esetében a zart kiszere-
1ési egységet tekintjiik a mintanak. Ha lehetséges, akkor a mintakat a feldolgozo lizemben a
gyartast kovetden kozvetleniil a csomagoldgéprol vagy a hiitékamrabdl kell venni, pasztoro-
z0Ott tej esetén a feldolgozas napjan.

Mindegyik tipusu hokezelt tejbdl (pasztérozott, UHT és steril) olyan szdmu mintat vesziink,
hogy az megfeleljen az elvégezendd vizsgalatoknak, és kielégitse a vizsgaldlaboratérium
altal eldirtakat.

5. A mintak azonositasa

A mintat azonositd kdéddal kell ellatni gy, hogy az pontosan azonosithatd legyen és feleljen
meg a vizsgaldlaboratorium vagy az illetékes hatdsag eldirasainak.

6. A mintak tartésitasa, szallitasa és tarolasa

A tartositasra (vegyszer, homérséklet), a szallitasra, a tarolasra vonatkozo el6éirasokat, tovabba a
mintavétel és a vizsgalat kozotti megengedhetd idétartamot a vizsgaldlaboratorium adja meg a
tej tipusatol és a vizsgalati modszertdl, illetve a vonatkoz6 hatdsagi eldirasoktol fiiggben.

Az el6iras a kovetkezore térjen ki:
— A szallitas €s a tarolas soran 6vni kell a mintat az idegen szagoktol és a kdzvetlen napfény-

t6l. Ha a mintatart6 edény atlatszo, akkor a mintat sotét helyen kell tarolni.



Crész

. A SZARAZANYAG-TARTALOM MEGHATAROZASA

4.1.
4.2.

4.3.

44.

4.5.
4.6.

6.2.

Targy és alkalmazasi teriilet
A leirt eljaras a tej szarazanyag-tartalma meghatarozasanak referenciamodszere.

Fogalommeghatarozas
Szarazanyag-tartalom: a megadott szaritasi eljaras elvégzése utan visszamaradt anyag tomege,
tomegszazalékban kifejezve.

A modszer elve
A vizet elparologtatjak a tejbol 102 + 2 °C hdmérsékleten, szaritoszekrényben.

Eszkozok
A szokasos laboratoriumi eszkozok, valamint a kovetkezok:

Analitikai mérleg.

Exszikkator, hatékony nedvszivo anyaggal (pl. frissen szaritott szilikagél a nedvességtartal-
mat jelz6 indikatorral).

Széritoszekrény, jol szell6zd, 102 + 2 °C hémérsékletre szabalyozhatd a szaritotér minden
pontjan.

Lapos fenekii edény, 20-25 mm magas, 50-75 mm atmérdjii, megfeleld anyagt, jol zaro,
konnyen eltavolithato fedével.

Vizfiirdé.

Homogenizator.

A vizsgalati minta elokészitése

A tejmintat 20-25 °C hémérsékletre melegitjiik, alaposan dsszekeverjiik a zsir egyenletes elosz-
latasa céljabol. Keriiljiikk az olyan erds keverést, amely a tej habosodasat vagy kikopiilodését
okozza. Ha a tejszinréteg nehezen oszlik szét, akkor a mintat melegitsiik fel lassan 25 és 40 °C
kozé, és gondos keveréssel emulgaljuk bele az edényhez tapadé tejszint. Gyorsan hiitsiik le a
mintat 20-25 °C-ra.

Ha sziikséges hasznalhatunk homogenizatort is a zsir eloszlatasahoz.

Nem varhatunk pontos eredményeket, ha a minta elkiiloniilt, folyékony zsirt vagy az edény fa-
lahoz tapado, szemmel lathato, szabalytalan alaku, fehér részecskéket tartalmaz.

Vizsgalati eljaras
Az edény elokészitése
A fedelet az edény mellé helyezve, melegitsiik az edényt (4.4.) szaritoszekrényben (4.3.)
102 + 2 °C hémérsékleten legalabb 30 percig. Tegyiik a fed6t az edényre és azonnal helyez-
ziik exszikkatorba (4.2.), hagyjuk lehiilni szobahdmérsékletre (legalabb 30 perc) és mérjiik
meg 0,1 mg pontossaggal.
Bemérés

Kozvetleniil mérjiink az edénybe 0,1 mg pontossaggal 3-5 g elokészitett vizsgalati anyagot.
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6.3.4.

6.3.5
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Meghatéarozas
Az edény tartalmat vizfiirdon (4.5.) 30 percig eldszaritjuk.

Melegitsiik az edényt a mellé helyezett fedével szaritoszekrényben (4.3.) 102 + 2 °C hémér-
sékleten két oran at. Tegyiik a fedot az edényre és vegylik ki a szaritoszekrénybdl.

Hagyjuk lehiilni exszikkatorban (4.2.) (legalabb 30 perc) szobahdémérsékletre, és mérjiik
meg 0,1 mg pontossaggal.

Melegitsiik ismét az edényt a mellé helyezett fedével a szaritdoszekrényben egy oran ke-
resztiil. Tegylik rd a feddt az edényre és vegyiik ki a szaritoszekrénybdl. Hagyjuk lehiilni kb.
30 percig exszikkatorban és mérjiik meg 0,1 mg pontossaggal.

Ismételjiik a 6.3.4. pontban leirt miiveletet addig, amig a tdmegkiilonbség két egymast
kovetd méréskor mar nem haladja meg a 0,5 mg-ot. A legkisebb tomeget jegyezziik fel.

Az eredmények megadasa

Szamitas és képlet
Az Osszes szarazanyag-tartalmat, tomegszazalékban, a kdvetkezo képlettel szamitjuk ki:
m

—-m
w, =12 =Mo 999
m, —m,

W,  az Osszes szarazanyag-tartalom, g/100 g;

m, azedény és a fedo tomege, g;

m;  azedény, a fedo és a vizsgalati anyag tomege, g;

m, azedény, a fedo és a vizsgalati anyag tomege, szaritas utdn, g.

Az eredményt 0,01 tomegszazalékra kerekitve kell megadni.
Pontossag
Ismételhetoség (r): 0,10 g Osszes szarazanyag/100 g termék.

Osszehasonlithatosag (R): 0,20 g dsszes szarazanyag/100 g termék.

1. A ZSIRTARTALOM MEGHATAROZASA

Targy és alkalmazasi teriilet
A leirt eljaras a nyers tej, a teljes tej, a zsirszegény (részben f616z6tt) és a sovany (f616z6tt) tej
zsirtartalma meghatarozasanak referenciamodszere.

Fogalommeghatarozas
A tej zsirtartalma: minden olyan anyag, amelyet ezzel a modszerrel meghatarozunk, tomegsza-
zalékban kifejezve.

A médszer elve

A vizsgalati anyag ammonias és etil-alkoholos oldatat dietil-éterrel és petroléterrel extrahaljuk,
az oldoszert ledesztillaljuk vagy elparologtatjuk és a petroléterben oldhato extrahalt anyag to-
megét meghatarozzuk. (Az eljaras Rose—Gottlieb-modszerként altalanosan ismert.)



4.1.

4.2.

4.3.

44.

4.5.
4.6.

5.1.
5.2.

5.3.

Vegyszerek
Az dsszes vegyszer analitikai mindségii legyen, €s a vakprobanak ne legyen maradéka.

A vegyszerek mindségének ellendrzéséhez a 6.3. pontban leirt meghatarozast kell elvégezni. A
beméréshez egy kitarazott tires lombikot, f6zOpoharat vagy fémcsészét (5.9.) hasznaljunk, ame-
lyet a 6.4. pontban leirtak szerint készitiink el6 (hogy a kornyezeti feltételeknek a mérésre gya-
kor-+olt hatasat korrigaljuk). Ha a taratomeg latszolagos valtozasaval korrigalt visszamarado
anyag tomege 2,5 mg-nal tobb, akkor kiilon-kiilon meg kell hatarozni 100 ml dietil-éter és
100 ml petroléter elparologtatas utani maradékat.

Bemérés elott ez esetben is meg kell hatarozni a taratdmeget. Ha a visszamaradé anyag 2,5 mg-
nal tébb, akkor meg kell tisztitani az olddszert desztillacidval, vagy masik oldoszert kell hasz-
nalni.

Ammoniaoldat, kb. 25% (m/m) NHs-tartalommal.

s

Etil-alkohol, legalabb 94% (V/V)-0s. Metil-alkohollal denaturalt etil-alkohol is hasznalhato,
ha bizonyitottan nem befolyésolja a meghatarozas eredményeit.

Kongovoros- vagy krezolvorosindikator-oldat
Oldjunk fel 1 g kongovords- vagy krezolvordsindikatort, és higitsuk fel 100 ml-re.

Megjegyzés:
Az oldat hasznalata lehetévé teszi az oldoszer és a vizes fazis hatarfeliiletének pontosabb
megallapitasat. Hasznalata nem kotelezo (6.5.2.).

Mas vizoldhato szinezékek is hasznalhatok, feltéve, hogy nem befolydsoljak a meghatarozas
eredményét.

Dietil-éter, peroxidmentes, legfeljebb 2 mg/kg antioxidans-tartalommal, a tisztasagi kove-
telményeket kielégito (6.3.).

Petroléter, forrasi tartomanya 30-60 °C.

Oldoszerkeverék, amelyet kozvetleniil a felhasznalas eldtt készitenek azonos mennyiségii
dietil-éter (4.4.) és petroléter (4.5.) 6sszekeverésével.

Eszkozok

Figyelmeztetés: Mivel a meghatarozaskor tiizveszélyes oldoszereket hasznalunk, ezért minden
elektromos késziiléknek meg kell felelnie a tlizveszélyes olddszerek hasznalatira vonatkozd
eldirasoknak.

A szokasos laboratoriumi eszk6zok és a kovetkezok:
Analitikai mérleg.

Centrifuga az extrahalolombikokhoz vagy -cs6vekhez (5.6.), amely percenként 500-600 for-
dulatszam mellett 80-90 g gravitacios mez6t eredményez a lombikok, illetve a csovek kiilsd
végeén.

Megjegyzés:

Hasznalata nem kotelezo (6.5.5.).

Desztillalo- vagy leparlokésziilék, amely lehet6vé teszi az oldoszerek, illetve az etil-alkohol
ledesztillalasat a lombikbol vagy elparologtatasat a f6zOpoharakbol és a csészékbol (6.5.12.
és 6.5.15.) legfeljebb 100 °C hdmérsékleten.
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5.5.
5.6.

5.7.
5.8.
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5.10.

5.11.
5.12.
5.13.

6.1.

6.2.

6.3.

Szaritoszekrény, elektromos filitéssel, teljesen nyitott szelldzonyilasokkal, amely alkalmas a
munkatér minden pontjan 102 + 2 °C hémérséklet tartasara.

Vizfiirdd, hdmérséklete 35-40 °C-ra szabalyozhato.

Mojonnier-féle extrahalélombik.

Megjegyzes:

Hasznalhatunk szifonnal vagy mosopalack-feltéttel ellatott extrahaldcsdveket is, de ebben az
esetben mas, a fiiggelékben leirt vizsgalati eljarast kell alkalmazni.

Az extrahaldélombikokat (vagy -cséveket) becsiszolt ivegdugdval vagy jO minéségi parafa
dugoval vagy mas, a hasznalt vegyszereknek ellenallo dugoval kell felszerelni. A parafa du-
gokat dietil-éterrel kell extrahalni (4.4.), majd legalabb 60 °C-os vizben kell tartani legalabb
15 percig és vizben kell lehiilni hagyni, hogy hasznalatkor vizzel telitettek legyenek.

Allvany az extrahalélombikokhoz (vagy -csovekhez) (5.6.).
Mosobpalack, az oldoszerkeverékhez (4.6.). Mianyag palackot nem szabad hasznalni!

Zsirgyiijté edény, pl. forralolombik (lapos fenekil) vagy Erlenmeyer-lombik 125-250 ml {ir-
tartalommal vagy fémedények. Ha fémedényt hasznalunk, akkor az lehetdleg rozsdamentes
acélbol késziiljon, magassiga kb. 50 mm, atmérdje 80—100 mm legyen, tovabba lapos fene-
kii és lehetdleg kiontdcsorrel ellatott legyen.

Forrast eldsegitdk, zsirmentes, nem pordzus, porcelan, szilikonkarbid vagy liveggyongy
(hasznalata fémedények esetén nem kotelezo).

Meérbéhenger, 5 és 25 ml trtartalommal.
Pipetta, osztott, 10 ml Grtartalommal.

Fogo, fémbdl, amely alkalmas a lombikok, a f6zOpoharak vagy a csészék megfogésara.

Vizsgalati eljaras

Megjegyzés:

A szifonnal ellatott extrahalocsdves alternativ eljarast (lasd az 5.6. pont megjegyzését) a fiigge-
1ék tartalmazza.

A vizsgalati minta elokészitése

Allitsuk be a laboratériumi minta hémérsékletét 15 perc alatt 35-40 °C-ra (sziikség esetén viz-
fiird6én). A mintatartd edény ismételt atforgatasaval keverjiikk meg alaposan, de 6vatosan a min-
tat Gigy, hogy a habképzddést vagy a kikopiilddést elkeriiljiik, majd gyorsan hitsiik le 20 °C-ra.

Bemérés
Keverjiikk meg a vizsgalati anyagot (6.1.) atforgatva az edényt haromszor vagy négyszer, és

azonnal mérjiink be 10-11 g-ot 1 mg pontossaggal, kozvetleniil vagy visszaméréssel az egyik
extrahalélombikba (5.6.).

A vizsgalati anyagot a lehet6 legkisebb veszteséggel juttassuk az extrahalolombik also (kis)
gombrészébe.

Vakpréoba

Végezziink vakprobat a meghatarozassal egyidejlileg, ugyanazokat a vegyszereket hasznal-
va, de a vizsgalati anyag helyett 10-11 ml vizet mérjiink be.

A zsirgyiijté edény latszolagos tomegvesztesége, korrigalva a kontrolledény latszolagos to-
megveszteségével, legfeljebb 2,5 mg.



6.4.

6.5.
6.5.1.

6.5.2.

6.5.3.

6.5.4.

6.5.5.

6.5.6.

6.5.7.

6.5.8.

6.5.9.

6.5.10.

A zsirgylijté edény elokészitése

Szaritoszekrényben (5.4.) szaritsunk 1 oran at egy edényt (5.9.) forrast elésegitével (5.10.)
egyiitt, amelyet az egyenletes enyhe forras fenntartasara alkalmazunk. Hagyjuk lehiilni az
edényt (nem exszikkatorban, de portol védett helyen) a mérlegszoba hémérsékletére (liveg-
edények esetében legalabb 1 6ra, fémedények esetében legaldbb 30 perc). Ugyelve a ho-
mérséklet-valtozasok elkeriilésére, helyezziik fogoval az edényt a mérlegre és mérjiik meg
0,1 mg pontossaggal.

Meghatéarozas

2 ml ammoniaoldattal (4.1.) vagy toményebb ammoniaoldat egyenértékii mennyiségével
alaposan keverjilk 0ssze a vizsgalati anyagot az extrahalolombik kis gombrészében. Az
ammonia hozzdadasa utan azonnal végezziik el a meghatarozast.

Adjunk hozza 10 ml etil-alkoholt (4.2.) és 6vatosan, de alaposan keverjiik 6ssze ugy, hogy a
lombik tartalma elére-hatra folyhasson a két gomb kozott; vigydzzunk, hogy a folyadék ne
keriiljon tal kozel a palack nyakahoz. Ha sziikséges, adjunk hozza két csepp kongovords-
vagy krezolvorosindikator-oldatot (4.3.).

Adjunk hozza 25 ml dietil-étert (4.4.), zarjuk le a lombikot vizzel telitett parafa dugoval
vagy vizzel megnedvesitett dugoval (5.6.) €s dvatosan razzuk a lombik tartalmat egy percig
(elkeriilve a tartdos emulzid kialakulasat) vizszintesen tartva az edényt ugy, hogy a kis
gombrész felfelé mutasson. A folyadéknak ismételten at kell folynia a nagy gdmbbdl a kis
gombbe. Ha sziikséges hiitsiik le a lombikot folyé vizzel, azutan ovatosan tavolitsuk el a
dugo6t és azt, valamint a lombik nyakat oblitsiik le kevés oldoszerkeverékkel (4.6.),
hasznalva a mosopalackot (5.8.) ugy, hogy az oldészerkeverék a lombikba jusson.

Adjunk hozza 25 ml petrolétert (4.5.), zarjuk le a lombikot Gjranedvesitett dugdval (vizbe
martva), €s razzuk 6vatosan 30 masodpercig a 6.5.3. pontban leirtak szerint.

Centrifugaljuk a lezart edényt 1-5 percig 500-600 percenkénti fordulattal (5.2.). Centrifuga
hianyaban (lasd az 5.2. pont megjegyzését), a lezart lombikot hagyjuk allni az allvanyon
(5.7.) legalabb 30 percig, amig a felszinen Uszo6 réteg tiszta nem lesz, és tokéletesen el nem
kiiloniil a vizes rétegtol. Ha sziikséges, hiitsiik le a lombikot foly6 vizzel.

Ovatosan tavolitsuk el a dugot és azt, valamint a lombik nyakanak belsé feliiletét oblitsiik le
kevés oldoszerkeverékkel (4.6.) tigy, hogy az bejusson az edénybe.

Ha a két réteg hatarfeliilete tulsdgosan alul van, Gigy a lombik falan Ontsiink 6vatosan vizet
az elegyhez, a réteghatar megemelésére annak érdekében, hogy az oldoszer lednthetd (de-
kantalhatd) legyen.

Az extrahalolombikot a kisgomb-részénél fogva, a felsd fazist a lehetd legnagyobb mérték-
ben dekantéljuk a forrast elésegitét (5.10.) tartalmazé zsirgytijtd edénybe (6.4.). Ugyelni kell
arra, hogy a vizes fazisbol ne keriiljon anyag a zsirgyiijto edénybe.

Oblitsiik le az extrahalolombik nyakéanak kiilsé végét kevés oldoszerkeverékkel (4.6.) a zsir-
gylijté edénybe, ligyelve arra, hogy oldoszerkeverék ne jusson a lombik kiilsé falara.

Ha sziikséges az oldoszert vagy annak egy részét eltavolithatjuk a lombikbdl desztillacioval
vagy elparologtatassal a 6.5.12. pontban leirtak szerint.

Adjunk 5 ml etil-alkoholt (4.2.) az extrahalolombik tartalmahoz, amellyel egytttal a lombik
nyakanak belsé falat ledblitjiik, és keverjik 0ssze a lombik tartalmat a 6.5.2. pontban leirtak
szerint.

Végezziink masodik extrakciot csak 15 ml dietil-éterrel (4.4.) és 15 ml petroléterrel (4.5.) a
6.5.3-6.5.8. pontokban leirtak szerint ugy, hogy a lombik nyakanak belsé falat is ledblitjiik.
Ha sziikséges, emeljiik a két réteg hatarfeliiletét a lombik nyakanak a feléig, hogy az oldo-
szeres fazis dekantalasa minél tokéletesebb legyen.



6.5.11.

6.5.12.

6.5.13.

6.5.14.

6.5.15.

6.5.16.

7.1.

Végezziink harmadik extrakciot csak 15 ml dietil-éterrel (4.4.) és 15 ml petroléterrel (4.5.) a
6.5.3-6.5.8. pontokban leirtak szerint ledblitve azzal az extrahalolombik nyakéanak belsé fa-
lat. Ha sziikséges, emeljiik a két réteg hatarfeliiletét a lombik nyakéanak a feléig a tokéletes
dekantalhatosag érdekében.

Téavolitsuk el az oldoszerkeveréket (beleértve az etil-alkoholt is) a lombikbdl desztillacioval,
f6z6pohar vagy csésze hasznalata esetén elparologtatassal (5.3.), ledblitve a lombik nyaka-
nak belso feliiletét kevés olddszerkeverékkel (4.6.) a desztillacio elott.

Helyezziik a zsirgyiijté edényt (a lombikot oldalara fektetve az oldoészermaradék konnyebb
eltavolitasa végett) 1 Orara szaritdoszekrénybe (5.4.). Vegyiik ki a zsirgytijté edényt a szarito-
szekrénybdl, hagyjuk lehiilni abban a helyiségben, ahol mérni fogjuk (nem exszikkatorban,
de portol védett helyen) a mérlegszoba hémérsékletére (livegedények esetében legalabb
1 6ra, fémedények esetében legalabb 30 perc sziikséges), €s mérjiik le a tomegét 0,1 mg pon-
tossaggal.

Ne toroljik meg az edényt kozvetleniil a mérés el6tt. Az edényt a mérlegre fogdval helyez-
ziik, és keriiljiik a hdmérséklet-kiilonbségeket.

Ismételjilk meg a 6.5.13. pontban leirt miiveleteket mindaddig, amig a zsirgyiijt6 edény egy-
masutan mért, két tomege kozott az eltérés legfeljebb 0,5 mg. A zsirgyljté edény és az
extraktum egylittes tomegének a legkisebb mért értéket tekintjiik.

Meérjiink 25 ml petrolétert a zsirgylijté edénybe annak megallapitasara, hogy a kivont anyag
teljesen oldhato vagy sem. Ovatosan melegitsilk mozgatas kdzben az edényt, amig az 6sszes
zsir fel nem oldddik.

Ha a kivont anyag teljesen feloldodik a petroléterben, akkor a zsir tomege a kivont anyagot
tartalmazo edény legkisebb mért tomege (6.5.14.) és az iires edény tOmege kozotti (6.4.)
kiilonbség.

Ha a kivont anyag nem oldddik fel teljesen a petroléterben, vagy kétségiink van fel6le, akkor
tavolitsuk el a zsirt az edénybdl ismételt meleg petroléteres mosassal.

Hagyjuk az oldhatatlan anyagot leiilepedni, ¢s dvatosan dekantaljuk a petrolétert az oldhatat-
lan anyag felkavarasa nélkiil. Petrolétert hasznalva ismételjiilk meg ezt a miiveletet harom-
szor ugy, hogy az edény nyakanak bels6 falat leoblitjik.

Végiil oblitsiik le az edény felsd, kiilso részét az oldoszerkeverékkel tigy, hogy az olddszer
ne terjedjen szét az edény kiils6 faldn. Szaritoszekrényben 1 Oran at melegitve az edényt ta-
volitsuk el a petrolétergdzoket, hagyjuk lehiilni és mérjiikk meg a tomegét a 6.5.13. és 6.5.14.
pontokban leirtak szerint.

A zsir tomegének a 6.5.14. pontban meghatarozott tomeg €s ¢ végsd tomeg kiilonbségét te-
kintjik.

Az eredmények megadasa

Szamitas és képlet

A zsirtartalmat, tomegszazalékban, a kovetkez6 képlettel szamitjuk ki:

F= (ml_mz)_(m3_m4)
m

0

x100

ahol

F zsirtartalom, g/100 g;

m,  avizsgalati anyag (6.2.) tomege, g;

m;  azsirgy(ijté edény és a 6.5.14. pontban leirtak szerint meghatarozott kivont anyag
tomege, g;

m,  az el6készitett zsirgyljté edény tomege, vagy nem oldodo anyag esetén a zsirgytij
té edény €s a 6.5.16. pontban leirtak szerint meghatarozott oldhatatlan anyag
egylttes tomege, g;
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7.2.
7.2.1.

7.2.2.

m;  a vakprobahoz (6.3.) hasznalt zsirgy(ijté edénynek a 6.5.14 pontban leirtak szerint
meghatarozott tomege, J;

m,  avakprobahoz (6.3.) haszndlt zsirgylijté edénynek vagy oldhatatlan anyag esetén a
6.5.16. pontban leirtak szerint meghatarozott, oldhatatlan maradékot is tartalmazo
zsirgyljté edénynek a tdmege, g.

Az eredményt 0,01% pontossaggal kell megadni.

Pontossag
Ismételhetdség (r):

— teljes tejre és zsirszegény (részben f616z6tt) tejre: 0,02 g zsir/100 g termék;

— sovny (fol6zott) tejre: 0.01 g zsir/100 g termék.
Osszehasonlithatosag (R):

— teljes tejre: 0,04 g zsir/100 g termék;
— zsirszegény (részben f616z6tt) tejre: 0.03 g zsir/100 g termék;
— sovany (f616z6tt) tejre: 0.025 g zsir/100 g termék.

I11. A ZSIRMENTES SZARAZANYAG-TARTALOM MEGHATAROZASA

Targy és alkalmazasi teriilet

A leirt eljaras a hokezelt tej 6sszes zsirmentes szarazanyag-tartalma meghatarozasanak referen-
ciamoddszere.

Fogalommeghatarozas

Zsirmentes szarazanyag-tartalom: a szarazanyag-tartalom (l. fejezet) és a zsirtartalom (II.
fejezet) kiilonbsége.

A zsirmentes szarazanyag-tartalmat tomegszazalékban kell kifejezni.

IV. AZ OSSZES NITROGENTARTALOM MEGHATAROZASA

4.1.
4.2.

4.3.

Targy és alkalmazasi teriilet
Ez a leirds a nyers tej, a hokezelt teljes tej, a zsirszegény (részben f6lozott) és a sovany
(f616z0ott) tej Osszes nitrogéntartalma meghatarozasanak referenciamodszere.

Fogalommeghatarozas

A tej Osszes nitrogéntartalma: a leirt Kjeldahl-mddszerrel meghatarozott nitrogéntartalom, to-
megszazalékban kifejezve.

A modszer elve

A bemért tejmintat kalium-szulfat és réz(Il)-szulfat katalizator jelenlétében tomény kénsavval
roncsoljuk abbol a célbdl, hogy a szerves vegyiiletek nitrogéntartalma ammodnium-szulfatta ala-
kuljon at. Natrium-hidroxid-oldat hozzaadasaval az ammoniat felszabaditjuk majd bérsavoldat-
ba desztillaljuk at és elnyeletjiik. Ezt az oldatot azutan savmérdoldattal titraljuk.

Vegyszerek
Kalium-szulfat (K,SQOy).

Réz-szulfat-oldat. Oldjunk fel 5,0 g kristalyos réz(Il)-szulfatot (CuSO, * SH,0) vizben és
higitsuk 100 ml-re (20 °C-on) mérélombikban.

Kénsav, legalabb 98,0% (m/m) H,SO,-tartalmu.
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44. Natrium-hidroxid-oldat. 47% (m/m) -os (704 g NaOH/I 20 °C-on).
Megjegyzes:
Kisebb toménységli natrium-hidroxid-oldatot is szabad hasznalni, pl. 40% (m/m)-0st
(572 g/l 20 °C-on) vagy 30% (m/m) -ost (399 g/l 20 °C-on).

4.5. Bérsavoldat. Oldjunk fel 40 g borsavat (H3BO3) egy liter forrd vizben, hagyjuk lehiilni és
taroljuk boroszilikatiivegben.

4.6. Indikétoroldat. Oldjunk fel 0,01 g metilvordset, 0,02 g brémtimolkéket és 0,06 g brom-
krezolzdldet 100 ml etil-alkoholban. Az oldatot zart barna tivegben, sotét, hiivos helyen kell
tarolni.

4.7, Mérdoldat.
0,1 mol/l HCL vagy 0, 05 mol/l H,SO,, 0,0001 mol/l pontossaggal beallitott.

4.8. Nitrogénmentes répacukor.
4.9, Ammoéniums6, tiszta ammonium-oxalat /(NH),C,0, © H,O/ vagy ammoénium-Szulfat
/(NH,4),SO,/.

4.10. Triptofan (C1;H12N,0,), fenacetin (C1oH,CH,CONHy,) vagy lizin-mono- vagy di(hidrogén-
-klorid) (C5H14N202 : HCI), illetve (C5H14N202 2 HCI)
Megjegyzés:
A 4.9. és a 4.10. pont szerinti reagenseknek analitikailag legtisztabb mindségilinek kell len-
nitik.

Lehetdség szerint bizonylatolt ammoniumso-oldatot kell hasznélni (4.9.).

5. Eszkozok
A szokasos laboratoriumi eszk6zok és a kovetkezok:

5.1. Kjeldahl-lombikok, 500 ml irtartalommal.

5.2. Megfelelo, forrast elosegitd anyag, pl. iiveggydngy kb 5 mm atmérdji, pl. Hengar-granula-
tum, habkd.

5.3. Biiretta vagy automata pipetta, 1,0 ml beméréséhez.

54. Osztott méréhengerek tivegbdl, 50, 100 és 250 ml Grtartalommal.

5.5. Roncsoldokésziilék, amely a roncsololombikot ferde helyzetben (kb. 45 fokos szogben) tartja,

olyan elektromos vagy gaz-fitéberendezéssel, amellyel elkeriilhetd, hogy a roncsololombik
folyadékszint feletti része melegitddjon, valamint elszivoberendezés.

5.6. Desztillalokésziilék boroszilikatiivegbol, amelyhez Kjeldahl-lombik szerelhetd. Ez megfele-
16 desztillalofeltétbol, hozzakapcsolodd egyenes, belsd csoves, hatékony hiit6bol és also
részén egyenes kifolyocs6bol all. A csatlakozotomloknek, dugdknak megfelelden kell tomi-
tenitik, ezért elényds, ha neopréngumibol késziilnek.

5.7. Pipetta vagy automata pipetta 0,10 ml kiméréséhez.
5.8. Erlenmeyer-lombik, 500 ml trtartalommal, 200 ml-nél jelléssel.
5.9. Biiretta, 50 ml {irtartalommal, 0,1 ml-es osztassal, legfeljebb + 0,05 ml hibaval.

5.10. Nagyitolencse, a biiretta (5.9.) leolvasdsahoz.

511.  pH-mérd.
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5.12.

6.2.

6.3.

6.4.

Automata biiretta.

Vizsgalati eljaras

Tegylink a Kjeldahl-lombikba (5.1.) forrést eldsegité anyagot (5.2.) (pl. harom iiveggyon-
gyot), 15 g kalium-szulfatot (4.1.), 1,0 ml réz-szulfat-oldatot (4.2.), kb. 5 g tejmintat (0,001 g
pontossaggal lemérve) és 25 ml kénsavat (4.3.) rétegezziink rd. A lombik nyakara tapadt réz-
szulfatot, kalium-szulfatot vagy tejmintat a savval Oblitsiik a lombikba. Ezutdn dvatosan
keverjiik ssze a lombik tartalmat.

Megjegyzés:

Mivel a szerves vegyiiletek a forralas soran kénsavat fogyasztanak, 5,0% (m/m)-nal nagyobb
zsirtartalmu tejminta esetén 25 ml helyett 30 ml kénsavat (4.3.) hasznaljunk a roncsolashoz.

Ugyanigy kell eljarni a vakprobaval is.

Melegitsiik a roncsolokésziilékre (5.5.) helyezett Kjeldahl-lombikot eleinte egészen dvatosan
ugy, hogy a fekete hab teljes egészében a gdmbrészben maradjon. Amikor a kezdeti habzas
megszinik és strti fehér goz jelenik meg, kezdjiik er6sebben forralni az elegyet (a savgoz
kondenzalodik a lombik nyakanak felénél) addig, amig eltiinnek a fekete részecskék, a
lombik tartalma kitisztul és halvany kékessarga szintivé nem valik. Ezutdn kiméletesen for-
raljuk még legalabb 1,5 6ran keresztiil. Az alabbi feltételeknek fenn kell allniuk:

a) alombik tartalmanak a kitisztulasaig eltelt id6tartama legfeljebb 1 ora;
a teljes roncsolasi idotartam legfeljebb 2,5 o6ra. Ha egy o6ranal tobb idore van sziikség a
kitisztulashoz, akkor a teljes roncsolasi idotartamot ennek megfeleléen meg kell novelni.

b) A hozzaadott kalium-szulfat segiti a roncsolast, mivel noveli az elegy forraspontjat. Ha a
roncsolas utan visszamarado6 kénsav mennyisége kevesebb, mint kb. 15 ml, akkor esetleg
nitrogénveszteséggel kell szamolni helyi tilheviilés miatt. Ha a hevitést gazégdvel vé-
gezziik, akkor a lombikot olyan kor alaki nyilassal rendelkezd, hdszigetelt anyagbol ké-
szilt lemezen hevitsiik, amelynek akkora az atmérdje, hogy az ég6 langja a lombiknak
csak a folyadékfelszin alatti részét érje (5.5.).

€) Ha elszenesedett részek keriilnek a lombik nyakara és ezek nem jutnak vissza az erételjes
hevités kezdetén a lecsapodo savgdzokkel a lombikba, amit a lombik mozgatasaval lehet
segiteni, akkor hagyjuk lassan Iehiilni a lombikot és kevés vizzel gondosan 6blitsiik bele.
Ezutan folytassuk az el6zdek szerint a roncsolast.

Amikor a Kjeldahl-lombik lehtilt, adjunk hozza 300 ml vizet (lasd a megjegyzést) ugy, hogy
a nyakara tapadt anyagot gondosan a lombikba mossuk, €s alaposan keverjilk meg a tar-
talmat, hogy a kivalt kristalyok feloldodjanak.

Adjunk hozza forrast elGsegitdé anyagot (5.2.) az egyenletes forras biztositasara. Ezutan
mérjink a lombikba 70 ml natrium-hidroxid-oldatot (4.4.) (lasd a megjegyzést) dvatosan
alarétegezve az oldatot a megdont6tt lombik nyakan, hogy a natrium-hidroxid-oldat also ré-
teget képezzen. A nyak felsé részét ne érje natrium-hidroxid-oldat.

Megjegyzés:

Fontos, hogy a viz és a natrium-hidroxid-oldat egyiittes mennyisége 370 ml legyen azért,
hogy kb. 150 ml desztillatumot sszegyltjhessiink a késleltetett forras (lokodések) jelentke-
zése elott (6.4.).

Ha higabb natrium-hidroxid-oldatb6l nagyobb mennyiséget mériink a lombikba, akkor a
hozzéaadott vizmennyiséget aranyosan csokkenteni kell.

Pl. ha 85 ml 40%-0s vagy 125 ml 30%-os natrium-hidroxid-oldatot mériink be, a hozzaadott
viz mennyisége 285 ml, illetve 245 ml legyen.

A Kjeldahl-lombikot azonnal kapcsoljuk a desztillalokésziilékhez (5.6.). Biztositani kell,
hogy a hiité kivezetd csove a szedéedényben (5.8.) 1évé 50 ml borsavoldat (4.5.) és 0,20 ml
(5-6 csepp) indikatoroldat (4.6.) elegyébe meriiljon. Keverjikk dssze alaposan a Kjeldahl-
lombik tartalmat, és forraljuk ovatosan, hogy a tlzott habzast elkertiiljilk. Amikor 100-125
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6.5.

6.6.

6.7.

6.7.1.

6.7.2.

8.1.

ml desztillatum Osszegytlt, siillyessziik le a szedéedényt annyira, hogy a hiitd kivezetd cso-
vének vége kb. 40 mm-re legyen a 200 ml jelzés felett. Folytassuk a desztillaciot a késlel-
tetett forras (16kodések) jelentkezéséig; ekkor azonnal kapcsoljuk ki a fiitést. Szereljiik le a
Kjeldahl-lombikot és a hiitd kivezetd csovét kevés vizzel 6blitsiik a szedéedénybe. Az alabbi
kovetelményeknek kell teljestilnitik:

a) A desztillaciot tgy kell végezni, hogy a késleltetett forras (16kédések) jelentkezéséig
Osszegyijtott desztillatum mennyisége kb. 150 ml, a szedéedényben 1évo folyadék térfo-
gata pedig kb. 200 ml legyen.

b) A hitést Ggy kell szabalyozni, hogy a desztillacié soran a desztillatum hdmérséklete ne
haladja meg a 25 °C-ot.

Titraljuk a desztillatumot a mérdoldattal (4.7.) pH-mér6 késziiléket hasznalva 4,6 + 0,1 pH-
értékig, tetszés szerint automata biirettat alkalmazva. Indikator hozzdadasaval ellendrizhet-
jik a titrdlads pontos végpontjat. Nagyitd (5.10.) hasznalatdval kikiiszobolve a parallaxis-
hibat, olvassuk le a fogyast 0,01 ml pontossaggal.

A titralast végezhetjiik csak indikator jelenlétében. A végponthoz tartozé szin megegyezik
150 ml vizb6l, 50 ml borsavoldatbol és 0,20 ml indikatoroldatbél Erlenmeyer-lombikban
(5.8.) frissen készitett elegy szinével.

Végezziink vakprobat a 6.1-6.5. pontok szerint, 5 ml desztillalt vizet és kb. 0,1 g répacukrot
(4.8.) bemérve a tejminta helyett.

Megjegyzés:

A vakproba desztillatumanak titralasakor csak igen kis mennyiségii méréoldat (4.7.) fogyasa
kivanatos.

Az eljaras pontossagat a 6.1-6.5. pontokban leirt két visszanyerési vizsgalattal kell ellen-
Orizni.

Annak ellenérzésére, hogy a desztillacié folyaman nem lép-e fel nitrogénveszteség, helyi
tulheviilés vagy a csatlakozasok szivargasa miatt, mérjiink be 0,15 g ammoénium-oxalatot
(4.9.) vagy -szulfatot 0,001 g pontossaggal, adjunk hozza 0,1 g répacukrot (4.8.) és végezziik
el a vizsgalatot.

A nitrogén visszanyerési szazaléka 99,0 és 100,0% kozott legyen.

A kisebb vagy a nagyobb értékek modszerbeli hibara és/vagy a mérdoldat (4.7.) nem meg-

crcr

A roncsolasi folyamatot ugy ellendrizziik, hogy 0,20 g tiszta triptofant, 0,35 g fenacetint
vagy 0,20 g lizin-hidrogén-kloridot (4.10.) mériink be annak megallapitasara, hogy a nitro-
gén teljes mennyisége szabadda valt-e.

Mindegyiket 0,001 g pontossaggal kell bemérni.

A nirogént legalabb 98-99%-ban kell visszanyerni.

Munkavédelmi eldirasok

A tomény kénsavval és a natrium-hidroxiddal valé munkavégzéskor, valamint a Kjeldahl-lom-
bikkal végzett munka soran mindig viseljiink laboratoriumi kdpenyt, biztonsagi szemiiveget és
savalld kesztytit.

Desztillalas kdzben soha ne hagyjuk a Kjeldahl-lombikot feliigyelet nélkiil. Ha a lombik tartal-
ma tal intenziven forr, akkor veszély miatt azonnal allitsuk le a desztillalast. Ha a gz vagy az
aram tobb, mint két vagy harom percre kimarad, engedjiik le a desztillatumot gytijt6 edényt ugy,
hogy a hiit6 kivezetd csdve ne érjen a folyadékba.

Az eredmények megadasa

Szamitas és képlet
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8.2.
8.2.1.
8.2.2.

9.

9.1.
9.2.

9.3.

Szamitsuk ki a nitrogéntartalmat (Wy), g nitrogén/100 g termék egységben, a kovetkez6 kép-
lettel:

W, = 140 (\:n- V,)-c

ahol

Wy nitrogéntartalom, g/100 g;

a meghatarozashoz fogyott savmérdoldat térfogata, ml,
a vakprobara fogyott savmérdoldat térfogata, ml;

a savmérdoldat koncentracioja, mol/liter;

30 <<

a bemért vizsgalati minta tdmege, g.
Az eredményt 0,001 g/100 g-ra kerekitve kell megadni.
Pontossag

Ismételhet6ség (r): 0,007 g/100 g.
Osszehasonlithatésag (R): 0,015 g/100 g.

Médositott eljarasok

Blokk-roncsolokésziiléket és megfelelé henger alaki roncsoldéedényt hasznalhatunk az 5.5.
és 5.1. pontokban leirt roncsolokésziilék és Kjledahl-lombik helyett. Ebben az esetben a
potencialis hibaforrasokat minden egyes ponton egyedileg kell megvizsgalni (6.7.).

A kozvetlen melegités helyett alkalmazhatunk vizgdz-desztillaciot. Ha a vizgéz-desztillald
késziilék nem teszi lehetévé desztillalt viz hasznalatat, akkor gondoskodjunk arrél, hogy a
hasznalt viz ne tartalmazzon ill6 savas vagy lugos alkotorészt.

5 g-0s bemérés (6.1.) helyett alkalmazhatunk 1 g-os mintabemérést (félmikro Kjeldahl),
amely esetben:

— aroncsolashoz hasznalt reagensek mennyiségét (6.1.)
(H,SO4, CuSQOq,. 5 H,0, K;SO,) megfeleld aranyban csokkentjiik (1/5),
— ateljes roncsolasi idétartamot (6.2.) 75 percre roviditjiik,
— a natrium-hidroxid-oldat mennyiségét (6.3.) ugyanolyan aranyban csokkentjiik (1:5),

cre

Megjegyzés:

Ezen valaszthat6 eljarasok koziil egy vagy tobb alkalmazasa akkor van megengedve, ha a
leirasban meghatarozott ismételhetdségi kovetelmények (8.2.1.), valamint a két ellendrzo
vizsgalatra vonatkozo pontossag teljesiilnek.

V. A FEHERJETARTALOM MEGHATAROZASA

Targy és alkalmazasi teriilet
A leirt eljaras a hokezelt tej fehérjetartalom-meghatarozasanak a referenciamodszere.
Fogalommeghatarozas

Fehérjetartalom: a IV. fejezetben leirt eljarassal meghatarozott és tomegszazalékban kifejezett
nitrogéntartalombol megfeleld faktorral megszorozva kapott érték (3. pont).

Az eredmények kiszamitasa
A tej fehérjetartalma tomegszazalékban kifejezve egyenld 6,38 x a tej dsszes N-tartalma %-ban.
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V1. A SURUSEG MEGHATAROZASA

4.1.

4.2.

4.3.
44.
4.5.

5.2.

5.3.

54.

Targy és alkalmazasi teriilet

A leirt eljaras a nyers tej, a hokezelt teljes tej, zsirszegény (részben f616z0tt) és a sovany
(foldzott) tej 20 °C-on végzett stirliségmeghatarozasanak modszere.

Fogalommeghatarozas

A tej siirlisége (relativ siirisége) meghatarozott térfogati 20 °C-os tej tomegének és a vele azo-
nos térfogati, 20 °C hémérsékletii viz tomegének a hanyadosa.

A médszer elve

A tej stirliségét 20 °C hémérsékleten siirliségmérével hatarozzuk meg.

Eszkozok

A szokasos laboratoriumi eszkozok, valamint a kovetkezok:

Stirtiségméro

A slirliségméro olyan iiveg Uszotest, amely alsd végén széles €s nehéz. A felsé végéhez ko-
z0s tengelyli livegeso csatlakozik, amelynek felsd vége zart.

Az liveg uszotestben van a sliriségmérd tomegének beszabalyozdsadhoz sziikséges nehezék
(6lom, higany stb.). Az livegcsOben osztott skala van, 1,025-1,035 g/ml beosztassal.

A siirliségmérot piknométeres modszerrel kell ellendrizni. A piknométer kb. 100 ml trtartal-
mu és preciziés hdmérdvel van ellatva.

Hengerek (iiveg vagy rozsdamentes acél).
Minimalis méretek:

— bels6 atmérd kb. 35 mm

— belsé magassag  kb. 225 mm

Vizfiirds, 20 + 0,1 °C-ra beallithato.
Vizfiirds, 40 + 2 °C-ra beallithato.

H6émérd, 0,5 °C beosztassal.

Vizsgalati eljaras

A zsir eloszlatasa céljabdl, keverjiilk meg a mintat a mintatarté edény atforgatasaval és te-
gytik vizfiirdébe (4.4.).

Hagyjuk, hogy a minta felmelegedjen 40 °C hémérsékletre és tartsuk ezen a hdmérsékleten
Ot percen at. A mintatarté edény ovatos atforgatasaval alaposan keverjiik 6ssze a mintat, bizto-
sitva a zsir egyenletes eloszlasat. Ezt kovetden hiitsiik le 20 °C-ra a masik vizfiirdében (4.3.).

Ismét keverjiik Gssze alaposan a mintat a mintatartd edény oOvatos atforgatasaval, habzas
nélkiil. Ontsiik a tejet a hengerbe (4.2.), amelyet megdontve tartsunk, hogy elkeriiljiik a hab-
és buborékképzodést. Annyi tejmintat hasznaljunk, hogy az kicsorduljon a hengerbdl,
amikor a stirtiségmérét belehelyezzik (4.1.). Ovatosan engedjiik a stirliségmérét a tejbe és
hagyjuk abban szabadon uszni, amig eléri egyensulyi helyzetét. A henger fiiggdleges
helyzetben alljon. A siiriségmérének a folyadékoszlop kdzepén kell elhelyezkednie, nem
szabad, hogy hozzaérjen az oldalfalhoz.

Amikor a stirliségmér6 elérte egyensulyi helyzetét olvassuk le a fels6 meniszkusznal a stir(i-
ségértéket.
Kozvetleniil a stirliségméro leolvasasa utan helyezziik a homérét (4.5.) a mintaba és olvas-

suk le a hémérsékletet 0,5 °C pontossaggal. A hémérséklet legfeljebb + 2 °C-al térhet el a
20 °C-tol.
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6. Homérséklet-korrekcio

6.1. Ha a stirliségméréskor a tejminta hdmérséklete nem pontosan 20 °C, akkor a kapott ered-
ményt korrigalni kell ugy, hogy 20 °C felett hozzdadunk a mért str(iséghez fokonként
0,0002-t, 20 °C alatt pedig levonunk fokonként 0,0002-t. Ez a korrekci6 csak akkor érvé-
nyes, ha a tejminta hdmérséklete legfeljebb 5 °C-al tér el a 20 °C-tol.

7. Az eredmények megadasa

A minta 20 °C-on mért siirliségét, sovany (folozott) tejre atszamitva, g/ml-ben, a kovetkezd
képlettel szamitjuk ki:

1000- mv-MG-mv _ 0,92-mv-(1000- MG)
1000-

MG - mv 920- MG-mv
0,92
ahol
mv  a minta slriisége a stirliségmérén leolvasva (5.4.), g/ml;
MG a minta zsirtartalma, g/ml;
0,92 a zsir stirlisége.

8. Pontossag
8.1. Ismételhetdség (1): 0,0003 g/ml.
8.2. Osszehasonlithatosag (R):  0,0015 g/ml.

D rész

Alternativ eljaras szifonnal vagy mosopalackfeltéttel ellatott
zsirextrahalo csovek alkalmazasa esetén a C rész Il. fejezetében leirt modszerhez

A.l. Eljaras

A1l A vizsgalati minta el6készitése
A 6.1. pont szerint.
A.l.2. Bemérés

A 6.2. pontban megadottak szerint kell eljarni, de zsirextrahalé csovet hasznalva (5.6.). A
bemért minta egész mennyiségét lehetdleg a cso aljaba kell juttatni.

A.1.3. Vakpréoba
A 6.3. pont szerint.

Al4. A zsirgylijtd edény eldkészitése
A 6.4. pont szerint.

A.155. Meghatarozas

A.1.5.1. Adjunk 2 ml ammoniaoldatot (4.1.) vagy ennek megfeleld mennyiségii toményebb ammo-
niaoldatot a csO aljan 1évo vizsgalati anyaghoz, és alaposan keverjiik 6ssze. Az ammonia
hozzéadéasa utan azonnal végezziik el a meghatarozast.

A.1.5.2. Mérjiink a csébe 10 ml etil-alkoholt (4.2.) és a cs6 also végének razogatasaval ovatosan, de
alaposan keverjiik 0ssze a mintaval. Sziikség esetén adjunk hozza két csepp kongo- vagy
krezolvorésindikator-oldatot.

17



A.153.

A.154.

A.155.

A.15.6.

A.15.7.

A.158.

A.1509.

A.1.5.10.

A.15.11.

A.1512.

Adjunk hozza 25 ml dietil-étert (4.4), zarjuk le a csovet vizzel telitett parafa dugoval vagy
vizzel nedvesitett dugoval (5.6.) és ismételt atforgatas mellett razzuk a csovet egy percig
erbteljesen, de csak annyira, hogy elkeriiljiik a tartos emulzid kialakulasat. Ha sziikséges,
hiitsiik le a csovet folyo vizzel, majd ovatosan vegyiik ki a dugot és a mosopalackbol (5.8.)
kevés oldoszereleggyel (4.6.) oblitsiik a dugdt €s a csé nyakat gy, hogy az a csébe folyjon.

Meérjiink be 25 ml petrolétert (4.5.), zarjuk le a csdvet ujranedvesitett dugdval (jraned-
vesités vizbe martassal) és razzuk a csovet 30 masodpercig az A.1.5.3. pontban leirtak sze-
rint.

Centrifugaljuk a lezart csovet 1-5 percig percenként 500-600 fordulatszammal (5.2.). Cent-
rifuga hianyaban (lasd az 5.2. pont megjegyzését), hagyjuk a zart csovet allni az allvanyon
(5.7.) legalabb 30 percig, amig a feliil keletkez6 réteg tokéletesen ki nem tisztul és élesen el
nem valik a vizes rétegtél. Ha sziikséges hiitsiik le a csovet folyod vizzel.

Ovatosan vegyiik ki a dugot, és egy kevés oldoszerkeverékkel oblitsiik le a dugot és a csé
nyakat ugy, hogy az a cs6be folyjon.

Helyezziink szifont vagy mosoépalackfeltétet a csébe €s a hosszi csovét toljuk le addig,
hogy a vége kb. 3 mm-re legyen a réteghatar felett. A szifon vagy a feltét hosszu csdve par-
huzamos legyen az extrahalocsd tengelyével.

Gondosan vigylik at a felsd réteget az extrahalocsébdl az eldkészitett zsirgyljté edénybe
(6.4.), amelybe lombik hasznalata esetén néhany forrést elésegitd anyagot (5.10.) tesziink
(fémcsészEék esetén tetszOlegesen) vigyazva arra, hogy a vizes rétegbdl semmi ne keriiljon
at. Oblitsiik le a szivocsd kiilsd végét kevés oldoszerkeverékkel, ugy, hogy az a gyiijté-
edénybe jusson.

Lazitsuk meg a feltétet az extrahalocsé nyakanal, kissé emeljiik meg és oblitsiik le a hosszi
csO also részét beliil egy kevés oldoszerkeverékkel. Tegyiik vissza a feltétet, és az 6blito-
szert vigyiik at a zsirgyiijté edénybe.

Oblitsiik le a feltét kimeneteli részét egy kevés oldoszerkeverékkel és gytijtsiik az &blité-
folyadékot az edénybe. Sziikség esetén az olddszert teljesen vagy részben el lehet tavolita-
ni az edénybdl desztillacioval vagy elparologtatassal a 6.5.12. pont szerint.

Ismét lazitsuk meg a feltétet, emeljiik meg kissé és mérjiink 5 ml etil-alkoholt a csébe; az
etil-alkoholt hasznaljuk fel a feltét bels6 részének ledblitésére; a keverést az A.1.5.2. pont-
ban leirtak szerint végezziik.

Végezziink masodik extrakciot az A.1.5.3—A.1.5.8. pontokban leirtak szerint, de csak
15 ml dietil-étert (4.4) és 15 ml petrolétert hasznaljunk (4.5.). A feltét hosszi csévének
belsé végét oblitsiik le dietil-éterrel, amikor az extrahalas utan a feltétet eltavolitjuk az
extrahalocsobol.

Végezziink harmadik extrakciot az A.1.5.3—A.1.5.8. pontokban leirtak szerint 15 ml dietil-
-étert és 15 ml petrolétert hasznalva.

A feltétet az A.1.5.10. pontban leirtak szerint oblitsiik le.
Sovany (f616z6tt) tej esetében a harmadik extrakcio elhagyhato.
A tovabbi miiveleteket a 6.5.12-6.5.16. pontokban leirtak szerint végezziik el.
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