DZIENNIK USTAW

RZECZYPOSPOLITEJ POLSKIEJ

Warszawa, dnia 9 stycznia 2024 r.

Poz. 28

OBWIESZCZENIE
MINISTRA ROLNICTWA | ROZWOJU WSI

z dnia 5 grudnia 2023 r.

w sprawie ogloszenia jednolitego tekstu rozporzadzenia Ministra Rolnictwa i Rozwoju Wsi
W sprawie szczegélowych wymagan w zakresie jakosci handlowej oraz metod analiz niektérych rodzajow mleka
zageszczonego i mleka w proszku, przeznaczonego do spozycia przez ludzi

1. Na podstawie art. 16 ust. 3 ustawy z dnia 20 lipca 2000 r. 0 oglaszaniu aktow normatywnych i niektorych innych
aktow prawnych (Dz. U. z 2019 r. poz. 1461) oglasza si¢ w zalaczniku do niniejszego obwieszczenia jednolity tekst rozpo-
rzadzenia Ministra Rolnictwa i Rozwoju WSsi z dnia 8 lipca 2004 r. w sprawie szczegotowych wymagan w zakresie jako$ci
handlowej oraz metod analiz niektorych rodzajow mleka zageszczonego i mleka w proszku, przeznaczonego do spozycia
przez ludzi (Dz. U. poz. 1723), z uwzglednieniem zmian wprowadzonych rozporzadzeniem Ministra Rolnictwa i Rozwoju
Wsi z dnia 30 kwietnia 2008 r. zmieniajacym rozporzadzenie w sprawie szczegotowych wymagan w zakresie jakosci hand-
lowej oraz metod analiz niektorych rodzajow mleka zageszczonego i mleka w proszku, przeznaczonego do spozycia przez
ludzi (Dz. U. poz. 532).

2. Podany w zatgczniku do niniejszego obwieszczenia tekst jednolity rozporzadzenia nie obejmuje odnosnika nr 2 oraz § 2
rozporzadzenia Ministra Rolnictwa i Rozwoju Wsi z dnia 30 kwietnia 2008 r. zmieniajgcego rozporzadzenie w sprawie
szczegblowych wymagan w zakresie jakos$ci handlowej oraz metod analiz niektoérych rodzajéow mleka zageszczonego
i mleka w proszku, przeznaczonego do spozycia przez ludzi (Dz. U. poz. 532), ktore stanowia:

.2 Przepisy niniejszego rozporzadzenia wdrazaja postanowienia dyrektywy Rady 2007/61/WE z dnia 26 wrzesnia 2007 .

zmieniajacej dyrektywe 2001/114/WE odnoszaca si¢ do niektorych rodzajow czgsciowo lub catkowicie odwod-
nionego mleka konserwowanego przeznaczonego do spozycia przez ludzi (Dz. Urz. UE L 258 z 04.10. 2007,
str. 27).”

,»$ 2. Rozporzadzenie wchodzi w zycie po uptywiel4 dni od dnia ogloszenia.”.

Minister Rolnictwa i Rozwoju Wsi: A. Gembicka
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Zalacznik do obwieszczenia Ministra Rolnictwa i Rozwoju WSsi
z dnia 5 grudnia 2023 r. (Dz. U. z 2024 r. poz. 28)

ROZPORZADZENIE
MINISTRA ROLNICTWA | ROZWOJU WSIY

z dnia 8 lipca 2004 r.

w sprawie szczegélowych wymagan w zakresie jakos$ci handlowej oraz metod analiz niektérych rodzajéw mleka

. .. .2}
zageszezonego i mleka W proszku, przeznaczonego do spozycia przez ludzi? )

Na podstawie art. 15 pkt 2 i art. 34 pkt 2 ustawy z dnia 21 grudnia 2000 r. o jakosci handlowej artykutéw rolno-spo-
zywezych (Dz. U. z 2023 r. poz. 1980) zarzadza si¢, co nastgpuje:

§ 1. 1. Szczegdlowe wymagania w zakresie jakosci handlowej niektorych rodzajow mleka zageszczonego i mleka w proszku
sg okreslone w zalaczniku nr 1 do rozporzadzenia.

2. Metody analiz niektorych rodzajow mleka zageszczonego i mleka w proszku sa okre$lone w zatgczniku nr 2 do roz-
porzadzenia.

§ 2. Rozporzadzenie wchodzi w zycie po uptywie 14 dni od dnia ogloszenia®.

D Minister Rolnictwa i Rozwoju Wi kieruje dziatem administracji rzagdowej — rynki rolne, na podstawie § 1 ust. 2 pkt 3 rozporzadzenia
Prezesa Rady Ministrow z dnia 28 listopada 2023 r. w sprawie szczegbtowego zakresu dziatania Ministra Rolnictwa i Rozwoju Wsi
(Dz. U. poz. 2585).

) Odnoénik nr 2 w brzmieniu ustalonym przez § 1 pkt 1 rozporzadzenia Ministra Rolnictwa i Rozwoju Wsi z dnia 30 kwietnia 2008 r.
zmieniajacego rozporzadzenie w sprawie szczegdtowych wymagan w zakresie jakosci handlowej oraz metod analiz niektorych rodza-
jow mleka zageszczonego i mleka w proszku, przeznaczonego do spozycia przez ludzi (Dz. U. poz. 532), ktore weszlo w zycie
z dniem 4 czerwca 2008 r.

2 Przepisy niniejszego rozporzadzenia wdrazaja postanowienia:

— dyrektywy Rady 2001/11/WE z dnia 20 grudnia 2001 r. odnoszacej si¢ do niektorych rodzajow czgsciowo lub catkowicie odwod-
nionego mleka konserwowanego przeznaczonego do spozycia przez ludzi (Dz. Urz. WE L 15 z 17.01.2002, str. 19, z p6zn. zm.—
Dz. Urz. UE Polskie wydanie specjalne, rozdz. 3, t. 35, str. 30),
— pierwszej dyrektywy Komisji 79/1067/EWG z dnia 13 listopada 1979 r. ustanawiajacej wspolnotowe metody analiz do badania
niektdrych rodzajow czesciowo lub catkowicie odwodnionego mleka konserwowanego przeznaczonego do spozycia przez ludzi
(Dz. Urz. WE L 327 2 24.12.1979, str. 29 — Dz. Urz. WE Polskie wydanie specjalne, rozdz. 3, t. 4, str. 112).
%  Rozporzadzenie zostato ogtoszone w dniu 22 lipca 2004 r.
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Zataczniki do rozporzadzenia Ministra Rolnictwa i Rozwoju Wsi
z dnia 8 lipca 2004 r. (Dz. U. z 2024 r. poz. 28)

Zalacznik nr 1

SZCZEGOLOWE WYMAGANIA W ZAKRESIE JAKOSCI HANDLOWEJ NIEKTORYCH RODZAJOW
MLEKA ZAGESZCZONEGO I MLEKA W PROSZKU

1. Mleko zageszczone jest produktem ptynnym, stodzonym albo niestodzonym:

otrzymywanym przez czesciowe usuniecie wody z mleka, z mleka catkowicie albo czgéciowo odtluszczonego albo
mieszaniny tych produktow;

z ewentualnym dodatkiem $mietanki lub mleka w proszku, z tym ze dodatek mleka w proszku nie moze przekroczyé
w produktach gotowych 25 % catkowitej suchej masy;

z ewentualnym dodatkiem witamin i sktadnikow mineralnych, przy zachowaniu wymagan okre$lonych w rozporza-
dzeniu (WE) nr 1925/2006 Parlamentu Europejskiego i Rady z dnia 20 grudnia 2006 r. w sprawie dodawania do zyw-
nosci witamin i sktadnikéw mineralnych oraz niektorych innych substancji (Dz. Urz. UE L 404 z 30.12.2006, str. 26,
Z p6zn. zm.);

utrwalonym przez:
a) obrobke cieplna, w tym sterylizacje i UHT, w przypadku mleka zageszczonego niestodzonego,
b) dodanie sacharozy, w przypadku mleka zageszczonego stodzonego

— przy zachowaniu wymagan okre$lonych w rozporzadzeniu (WE) nr 853/2004 Parlamentu Europejskiego i Rady
z dnia 29 kwietnia 2004 r. ustanawiajacym szczegélne przepisy dotyczace higieny w odniesieniu do zywnosci pocho-
dzenia zwierzecego (Dz. Urz. UE L 139 z 30.04.2004, str. 55, z p6zn. zm. — Dz. Urz. UE Polskie wydanie specjalne,
rozdz. 3, t. 45, str. 14).

2. Mleko zageszczone niestodzone powinno spetnia¢ nastepujace wymagania w zakresie jako$ci handlowe;j:
zawartos¢ thuszczu:

a) nie mniej niz 15 % — w przypadku mleka zageszczonego pelnottustego,

b) nie mniej niz 7,5 % — w przypadku mleka zaggszczonego,

€) nie mniej niz 1 % i mniej niz 7,5 % — w przypadku mleka zageszczonego czeSciowo odttuszezonego,
d) nie wiecej niz 1 % — w przypadku mleka zageszczonego odttuszczonego;

zawartos$¢ catkowitej suchej masy mleka:

a) nie mniej niz 26,5 % — w przypadku mleka zageszczonego pelottustego,

b) nie mniej niz 25 % — w przypadku mleka zageszczonego,

C) nie mniej niz 20 % — w przypadku mleka zageszczonego cze$ciowo odtluszczonego,

d) nie mniej niz 20 % — w przypadku mleka zaggszczonego odttuszczonego.

3. Mleko zageszczone stodzone zawierajace dodatek sacharozy, taki jak cukier potbiaty, cukier biaty lub cukier rafino-

wany powinno spetnia¢ nastgpujace wymagania w zakresie jakosci handlowe;:

1)

zawartos¢ thuszczu:
a) nie mniej niz 8 % — w przypadku mleka zaggszczonego stodzonego,
b) nie mniej niz 1 % i mniej niz 8 % — w przypadku mleka zageszczonego czeSciowo odttuszczonego stodzonego,

€) nie wiecej niz 1 % — w przypadku mleka zageszczonego odttuszczonego stodzonego;

4

5)

W brzmieniu ustalonym przez § 1 pkt 2 lit. a tiret pierwsze rozporzadzenia Ministra Rolnictwa i Rozwoju Wsi z dnia 30 kwietnia
2008 r. zmieniajacego rozporzadzenie w sprawie szczegotowych wymagan w zakresie jakosci handlowej oraz metod analiz niektorych
rodzajow mleka zageszczonego i mleka w proszku, przeznaczonego do spozycia przez ludzi (Dz. U. poz. 532), ktére weszto w zycie
z dniem 4 czerwca 2008 r.

W brzmieniu ustalonym przez § 1 pkt 2 lit. a tiret drugie rozporzadzenia, o ktérym mowa w odnosniku 4.
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zawarto$¢ catkowitej suchej masy mleka:

a) nie mniej niz 28 % — w przypadku mleka zaggszczonego stodzonego,

b) nie mniej niz 24 % — w przypadku mleka zageszczonego cze$ciowo odtluszczonego stodzonego,
C) nie mniej niz 24 % — w przypadku mleka zaggszczonego odttuszezonego stodzonego.

4. W procesie technologicznym mleka zaggszczonego stodzonego dopuszcza si¢ dodawanie laktozy w ilosci nieprze-

kraczajacej 0,03 % masy w stosunku do produktu gotowego.

1)9

2)"

3)"

1)
2)

5. Mleko w proszku jest produktem statym:

otrzymywanym przez usunig¢cie wody z mleka, z mleka catkowicie albo czgéciowo odttuszczonego, ze $mietanki albo
mieszaniny tych produktow;

z ewentualnym dodatkiem witamin i sktadnikéw mineralnych przy zachowaniu wymagan okre$lonych w rozporzadze-
niu (WE) nr 1925/2006 Parlamentu Europejskiego i Rady z dnia 20 grudnia 2006 r. w sprawie dodawania do Zywnosci
witamin i sktadnikéw mineralnych oraz niektorych innych substancji;

utrwalonym przez odwadnianie, przy zachowaniu wymagan okre§lonych w rozporzadzeniu (WE) nr 853/2004 Parla-
mentu Europejskiego i Rady z dnia 29 kwietnia 2004 r. ustanawiajacym szczegdlne przepisy dotyczace higieny w od-
niesieniu do zywnosci pochodzenia zwierzgcego.

6. Mleko w proszku powinno spetniaé nastgpujace wymagania w zakresie jako$ci handlowej:
zawarto$¢ wody — nie wiecej niz 5 % masy;,

zawartos¢ thuszczu:

a) nie mniej niz 42 % — w przypadku mleka w proszku kremowego ($Smietanki w proszku),

b) nie mniej niz 26 % i mniej niz 42 % — w przypadku mleka w proszku petnego,

c) wiecej niz 1,5 % i mniej niz 26 % — w przypadku mleka w proszku czesciowo odtluszczonego,
d) nie wigcej niz 1,5 % thuszczu — w przypadku mleka w proszku odttuszczonego.

7.8) Zawarto$¢ biatka w mleku moze byé dostosowywana do minimalnego poziomu 34 % masy (liczonego w stosunku

do odtluszczonej suchej masy) przez dodanie lub usunigcie sktadnikow mleka w taki sposob, aby stosunek biatek serwatko-
wych do kazeiny w dostosowywanym mleku pozostal niezmieniony, jezeli zostaly zachowane wymagania okre$lone
w ust. 1-6.

1

2)

3)

8.8 W celu dostosowania zawarto$ci biatka w mleku, o ktérym mowa w ust. 7, dopuszcza sie uzycie:

retentatu mleka, stanowigcego produkt uzyskiwany przez skoncentrowanie biatka mleka w procesie ultrafiltracji mleka
lub mleka czgsciowo lub catkowicie odtluszczonego;

permeatu mleka, stanowigcego produkt uzyskiwany przez usuniecie w procesie ultrafiltracji biatka i thuszczu z mleka
lub mleka czgsciowo lub catkowicie odtluszczonego;

laktozy, stanowiacej naturalny sktadnik mleka otrzymywany zwykle z serwatki i zawierajgcy co najmniej 99,0 % m/m
laktozy bezwodnej w suchej masie; uzyta laktoza moze by¢ bezwodna lub zawiera¢ jedng czasteczke wody krystaliza-
cyjnej, lub stanowié¢ kombinacj¢ obu form.

6)
7)
8)

W brzmieniu ustalonym przez § 1 pkt 2 lit. b tiret pierwsze rozporzadzenia, o ktérym mowa w odnosniku 4.
W brzmieniu ustalonym przez § 1 pkt 2 lit. b tiret drugie rozporzadzenia, o ktérym mowa w odnosniku 4.
Dodany przez § 1 pkt 2 lit. ¢ rozporzadzenia, o ktérym mowa w odnos$niku 4.
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Zalacznik nr 2

METODY ANALIZ NIEKTORYCH RODZAJOW MLEKA ZAGESZCZONEGO I MLEKA W PROSZKU
I.  PRZEPISY OGOLNE

1. W celu przygotowania probki mleka zageszczonego niestodzonego do analizy laboratoryjnej dokonuje si¢ nastepu-
jacych czynnosci:

1) zamknigtg puszke z mlekiem po wytrza$nieciu i odwrdoceniu otwiera si¢ i powoli przelewa si¢ mleko do pojemnika ze
szczelnym wieczkiem, mieszajac je przez kilkakrotne przelewanie;

2) po upewnieniu si¢, ze caly ttuszcz i mleko przywierajace do $cianek i dna puszki zostaty wprowadzone do probki,
pojemnik zamyka sig;

3) w przypadku gdy zawarto$¢ nie jest jednolita, pojemnik ogrzewa si¢ w fazni wodnej w temperaturze 40 °C przez dwie
godziny;

4)  pojemnik wytrzgsa si¢ energicznie co 15 minut;

5) pojemnik wyjmuje si¢ z tazni wodnej i schtadza do temperatury pokojowe;j;

6) wieczko zdejmuje si¢, doktadnie miesza si¢ zawarto$¢ pojemnika tyzka albo topatka;
7)  w przypadku gdy wydzielit si¢ thuszcz, nie bada si¢ probki;

8) probke przechowuje si¢ w chtodnym miejscu.

2. W celu przygotowania probki mleka zageszczonego stodzonego do analizy laboratoryjnej dokonuje si¢ nastepuja-
cych czynnosci:

1) w przypadku mleka w puszce:
a) zamknieta puszke z mlekiem ogrzewa si¢ w tazni wodnej w temperaturze od 30 °C do 40 °C przez okoto 30 minut,

b) puszke otwiera si¢ i starannie miesza si¢ zawarto$¢ tyzka albo topatka ruchami w gore, w dot i okreznie tak, aby
uzyskac¢ jednorodng mieszaning warstwy gornej i dolnej,

C) po upewnieniu si¢, ze pozostate mleko przylegajace do $cian i dna puszki zostato wiaczone do probki, calg zawar-
tos¢ puszki przelewa si¢ do drugiego pojemnika ze szczelnym wieczkiem,

d) pojemnik zamyka si¢ i przechowuje w chtodnym miejscu;
2) w przypadku mleka w tubie:
a) koniec tuby odcina sig¢ i przelewa si¢ jej zawarto$¢ do pojemnika ze szczelnym wieczkiem,

b) tube rozcina si¢ wzdtuz, a caty produkt przylegajacy do wewngtrznej powierzchni tuby zeskrobuje si¢ i Starannie
miesza z zawartoscig pojemnika,

€) pojemnik przechowuje si¢ w chtodnym miejscu.
3. W celu przygotowania probki mleka w proszku do analizy laboratoryjnej dokonuje si¢ nastepujacych czynnosci:

1) mleko w proszku przenosi si¢ do czystego, suchego pojemnika ze szczelnym wieczkiem, o pojemnosci dwukrotnie
wigkszej od objetosci probki;

2)  po niezwlocznym zamknig¢ciu pojemnika starannie miesza si¢ jego zawarto$¢ przez wielokrotne wytrzasanie i odwra-
canie;

3)  w celu zminimalizowania absorpcji wody podczas przygotowywania probki nalezy unika¢ wystawiania probki mleka
na bezposrednie oddziatywanie powietrza atmosferycznego.

. METODA OZNACZANIA ZAWARTOSCI SUCHE] MASY ORAZ SUCHEJ MASY BEZTLUSZCZOWE]
W MLEKU ZAGESZCZONYM (suszenie w temperaturze 99 °C)

1. Metoda oznaczania zawartosci suchej masy w mleku zageszczonym, zwana dalej ,,metoda”, polega na rozcienczeniu
probki mleka zaggszczonego woda, wymieszaniu z piaskiem i wysuszeniu w temperaturze 99 °C + 1 °C; masa po wysusze-
niu stanowi suchg masg i jest wyrazana jako utamek masowy probki w procentach.

2. Zawartos$¢ suchej masy w mleku zaggszczonym oznacza zawarto$¢ suchej masy oznaczona niniejsza metoda.
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3. W metodzie uzywa si¢ podstawowego sprzetu laboratoryjnego oraz:
wagi analitycznej umozliwiajacej wazenie z doktadnoscia co najmniej do 0,1 mg;

naczynek wagowych o érednicy od 60 mm do 80 mm, wysokosci okoto 25 mm, wykonanych z metalu takiego, jak
nikiel, aluminium albo stal nierdzewna, z dobrze dopasowanymi, tatwo zdejmowanymi wieczkami;

suszarki pod ci$nieniem atmosferycznym, dobrze wentylowanej, z termostatyczng regulacja temperatury 99 °C = 1 °C,
zapewniajacej jednolita temperatur¢ w catej suszarce;

eksykatora zawierajacego swiezo aktywowany zel krzemionkowy ze wskaznikiem zawartosci wody albo rownorzedny
srodek osuszajacy;

szklanych pateczek, sptaszczonych na jednym koncu, o dtugo$ci dopasowanej do wielkosci naczynek wagowych;
wrzacej tazni wodne;j.
4. W metodzie wykorzystuje si¢ wode destylowana, demineralizowang albo o co najmniej rownorzednej czystosci.

5. W metodzie uzywa si¢ piasku kwarcowego albo piasku morskiego o wielkosci ziaren od 0,18 mm do 0,5 mm, prze-

chodzacych przez sito o wielkosci oczek od 180 um do 500 pm, potraktowanego kwasem chlorowodorowym, odpowiada-
jacego nastgpujacej probie kontrolne;j:

1)
2)
3)

4)
5)
6)

7)
8)

1)
2)
3)

4)

5)

6)

7)

8)
9)

10)

11)

w naczynku wagowym umieszcza si¢ okoto 25 g piasku;
odkryte naczynko wagowe wraz z wieczkiem umieszcza si¢ w suszarce i suszy przez dwie godziny;

naczynko wagowe wraz z wieczkiem przenosi si¢ do eksykatora, schtadza do temperatury pokojowej i wazy z doktad-
noscia do 0,1 mg;

dodaje sie 5 ml wody, suszy ponownie w suszarce przez dwie godziny, schtadza i ponownie wazy;
réznica mas pomiedzy dwoma wazeniami nie moze przekroczy¢ 0,5 mg;

w przypadku negatywnego wyniku proby kontrolnej piasek zalewa si¢ 25 % roztworem kwasu chlorowodorowego
i odstawia na 3 dni, od czasu do czasu mieszajac;

phucze si¢ woda do zaniku odczynu kwasnego lub gdy woda ptuczaca bedzie wolna od chlorkow;

suszy si¢ w temperaturze 160 °C i powtarza si¢ probe kontrolna, o ktorej mowa w pkt 1-5.

6. W celu oznaczenia zawartos$ci suchej masy w mleku zageszczonym dokonuje si¢ nastgpujacych czynnosci:
w naczynku wagowym umieszcza si¢ okoto 25 g piasku i szklang pateczke;

odkryte naczynko wagowe wraz z wieczkiem umieszcza si¢ w suszarce i suszy przez dwie godziny;

naczynko wagowe przykrywa si¢ wieczkiem, przenosi do eksykatora, schtadza do temperatury pokojowej i wazy z do-
ktadnoscia do 0,1 mg, a mas¢ odnotowuje si¢ jako mo;

przechylajac naczynko wagowe, przesuwa si¢ piasek na jedng strong naczynka wagowego, a na wolng powierzchnig
przenosi si¢ okoto 1,5 g probki mleka zageszczonego stodzonego albo 3,0 g mleka zageszczonego niestodzonego, na-
czynko wagowe przykrywa si¢ wieczkiem i wazy z doktadnoscig do 0,1 mg, a mas¢ odnotowuje si¢ jako my;

wieczko zdejmuje si¢, dodaje si¢ 5 ml wody, miesza si¢ ptyny za pomocg szklanej pateczki, a nastepnie miesza sie
piasek i cze$¢ ptynna; szklang pateczke pozostawia sie w mieszaninie;

naczynko wagowe umieszcza sie we wrzgcej fazni wodnej do czasu, az woda odparuje; czas odparowania wody powi-
nien wynosi¢ okoto 20 minut; zawarto$¢ miesza si¢ od czasu do czasu za pomoca szklanej pateczki, utrzymujac mase
dobrze napowietrzong tak, aby schnac, nie zbrylata sie; szklang pateczke pozostawia sie w naczynku wagowym;

przykryte wieczkiem naczynko wagowe suszy si¢ w suszarce przez 90 minut;
naczynko wagowe przenosi si¢ do eksykatora, schtadza do temperatury pokojowej i wazy z doktadnoscia do 0,1 mg;

naczynko wagowe ponownie umieszcza si¢ w suszarce i po jego odkryciu suszy sie je wraz z wieczkiem przez godzine,
a nastepnie powtarza si¢ czynnosci, o ktorych mowa w pkt 8;

czynnosci, o ktorych mowa w pkt 9, powtarza si¢, az réznica mas pomiedzy dwoma kolejnymi wazeniami bedzie
mniejsza niz 0,5 mg lub az masa zacznie wzrastac;

do obliczen przyjmuje si¢ najnizsza uzyskana mas¢ odnotowang jako mo.
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7. Zawarto$¢ suchej masy w probee oblicza si¢ wedlug wzoru:
m, —m
— 2100
my —my
gdzie:
Mg —oznacza mas¢ naczynka wagowego wraz z wieczkiem, piaskiem i szklang pateczka, w gramach,

mi—oznacza mas¢ naczynka wagowego wraz z wieczkiem, piaskiem, szklang pateczka i probka przed suszeniem,
w gramach,

m.—oznacza mas¢ naczynka wagowego wraz z wieczkiem, piaskiem, szklang pateczka i probka po suszeniu, w gra-
mach

— i wyraza si¢ jako utamek masowy probki w procentach.

8. Zawarto$¢ suchej masy mleka w mleku zaggszczonym stodzonym oblicza si¢ poprzez odjecie od suchej masy ozna-
czonej wedtug niniejszej metody zawartosci sacharozy oznaczonej wedtug metody, o ktdrej mowa w czesci IV.

9. Zawarto$¢ suchej masy beztluszczowej mleka w mleku zaggszczonym stodzonym oblicza si¢ poprzez odjgcie od
suchej masy oznaczonej wedhug niniejszej metody zawartos$ci sacharozy oznaczonej wedtug metody, o ktdrej mowa w czgsei IV,
i zawartosci ttuszczu oznaczonej wedtug metody, o ktorej mowa w czesci VIII.

10. Zawarto$¢ suchej masy beztluszczowej w mleku zageszczonym niestodzonym oblicza si¢ poprzez odjgcie od suchej
masy oznaczonej wedlug niniejszej metody zawartosci thuszczu oznaczonej wedtug metody, o ktdrej mowa w czgsei VIIL

11. Powtarzalno$¢ dla metody jest rdznicg pomiedzy wynikami dwdch oznaczan przeprowadzonych rownolegle albo
w krotkim odstepie czasu, na tej samej probee, przez tego samego analityka i W tych samych warunkach, ktora nie powinna
przekraczaé 0,2 g suchej masy na 100 g produktu.

12. Z analizy laboratoryjnej sporzadza si¢ protokot, ktdry powinien zawierac:
1) nazwe zastosowanej metody;
2) uzyskane wyniki;

3)  wszystkie czynnos$ci niewymienione w metodzie lub uznane za nieobowigzkowe, tacznie ze szczegdtami kazdej oko-
licznosci, ktora mogta wptyna¢ na wyniki oznaczania;

4)  informacje niezbedne do pelnego zidentyfikowania probki.

13. Wynik zamieszczony w protokole analizy laboratoryjnej powinien spelnia¢ kryteria powtarzalnosci okreslone dla
metody.

[1l. METODA OZNACZANIA ZAWARTOSCI WODY W MLEKU W PROSZKU (suszenie w temperaturze 102 °C)

1. Metoda oznaczania zawarto$ci wody w mleku w proszku, zwana dalej ,,metoda”, polega na oznaczaniu pozostatosci
masy probki po suszeniu w Suszarce pod cisnieniem atmosferycznym w temperaturze 102 °C = 1 °C do stalej masy; ubytek
masy jest wyrazany jako utamek masowy probki w procentach.

2. Zawartos¢ wody w mleku w proszku oznacza ubytek masy podczas suszenia oznaczony niniejsza metoda.
3. W metodzie uzywa si¢ podstawowego sprzgtu laboratoryjnego oraz:
1) wagi analitycznej umozliwiajacej wazenie z doktadnoscia co najmniej do 0,1 mg;

2) naczynek wagowych o $rednicy od 60 mm do 80 mm, wysokosci okoto 25 mm, wykonanych z metalu takiego, jak
nikiel, aluminium albo stal nierdzewna, z dobrze dopasowanymi, fatwo zdejmowanymi wieczkami;

3)  suszarki pod ci$nieniem atmosferycznym, dobrze wentylowanej, z termostatyczna regulacja temperatury 102 °C + 1 °C,
zapewniajacej jednolita temperatur¢ w catej suszarce;

4)  eksykatora zawierajacego $wiezo aktywowany zel krzemionkowy ze wskaznikiem zawartosci wody albo rownorzedny
srodek osuszajacy.

4. W celu oznaczenia zawartosci wody w mleku w proszku dokonuje si¢ nastepujacych czynnosci:
1) odkryte naczynko wagowe umieszcza si¢ wraz z wieczkiem w suszarce i suszy przez okoto godzing;

2) przykryte wieczkiem naczynko wagowe przenosi si¢ do eksykatora, schtadza do temperatury pokojowej i wazy z do-
ktadnoscia do 0,1 mg, a mas¢ odnotowuje si¢ jako mo;
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3) do naczynka wagowego przenosi si¢ okoto 2 g probki mleka w proszku, naczynko wagowe przykrywa si¢ wieczkiem
i mozliwie jak najszybciej wazy z doktadno$cig do 0,1 mg, a mase odnotowuje si¢ jako my;

4) odkryte naczynko wagowe wraz z wieczkiem umieszcza sie w suszarce i suszy przez dwie godziny;

5) przykryte wieczkiem naczynko wagowe przenosi si¢ do eksykatora, schtadza do temperatury pokojowej i mozliwie jak
najszybciej wazy z doktadnoscia do 0,1 mg;

6) naczynko wagowe ponownie umieszcza si¢ w suszarce i po jego odkryciu suszy si¢ je wraz z wieczkiem przez godzing,
a nastgpnie powtarza si¢ czynnosci, o ktorych mowa w pkt 5;

7) czynnosci, o ktorych mowa w pkt 6, powtarza si¢, az ubytek masy w dwoch kolejnych wazeniach nie przekroczy
0,5 mg lub az masa zacznie wzrastac;

8) do obliczen przyjmuje si¢ najnizsza uzyskang mase odnotowana jako mo.

5. Zawarto$¢ wody w probcee oblicza si¢ wedlug wzoru:
Tz =™« 100
m; —mg
gdzie:
Mo — oznacza mas¢ naczynka wagowego wraz z wieczkiem, w gramach,
m; — oznacza mas¢ naczynka wagowego Wraz z wieczkiem oraz probka, w gramach,
m, — oznacza mas¢ naczynka wagowego wraz z wieczkiem oraz probka po ostatnim suszeniu, w gramach

— i wyraza si¢ jako utamek masowy probki w procentach.

6. Powtarzalno$¢ dla metody jest réznicg pomiedzy wynikami dwoch oznaczan przeprowadzonych réwnolegle albo
w kroétkim odstegpie czasu, na tej samej probee, przez tego samego analityka i W tych samych warunkach, ktéra nie powinna
przekraczaé¢ 0,1 g wody na 100 g produktu.

7. Z analizy laboratoryjnej sporzadza si¢ protokot, ktoéry powinien zawierac:
1) nazwe zastosowanej metody;
2) uzyskane wyniki;

3)  wszystkie czynnos$ci niewymienione w metodzie lub uznane za nieobowigzkowe, tacznie ze szczegdtami kazdej oko-
licznosci, ktora mogta wptyna¢ na wyniki oznaczania;

4) informacje niezbedne do pelnego zidentyfikowania probki.

8. Wynik zamieszczony w protokole analizy laboratoryjnej powinien spelnia¢ kryteria powtarzalnosci okreslone dla
metody.

IV. METODA OZNACZANIA ZAWARTOSCI SACHAROZY W MLEKU ZAGESZCZONYM SLODZONYM
(METODA POLARYMETRYCZNA)

1. Metoda oznaczania zawartos$ci sacharozy w mleku zageszczonym stodzonym, zwana dalej ,,metoda”, oparta jest na
inwersji Clergeta i polega na potraktowaniu probki mleka zageszczonego stodzonego kwasem chlorowodorowym, ktory
powoduje catkowita hydrolize sacharozy, a nie powoduje hydrolizy laktozy i innych cukréw. Zawarto$¢ sacharozy jest ozna-
czana na podstawie rdznicy skrecalnosci optycznej roztworu przed i po inwersji. Klarowny filtrat probki, bez mutarotacji
spowodowanej przez laktoze, otrzymuje si¢ przez potraktowanie roztworu amoniakiem, nast¢pnie neutralizacje i sklarowa-
nie go przez sukcesywne dodawanie roztworow octanu cynku i heksacyjanozelazianu(Il) potasu.

2. Zawarto$¢ sacharozy w mleku zagegszczonym stodzonym oznacza zawarto$¢ sacharozy oznaczong niniejsza metoda.
3. W metodzie uzywa si¢ podstawowego sprzgtu laboratoryjnego oraz:

1) wagi umozliwiajacej wazenie z doktadnoscia co najmniej do 10 mg;

2)  rurki polarymetrycznej o doktadnie wzorcowanej dtugosci 2 dm;

3) polarymetru albo sacharymetru o nastgpujacych cechach:

a) polarymetru ze §wiattem sodowym albo polarymetru z zielonym $wiattem rteciowym — lampa rtgciowa z pryzma-
tem lub specjalnym filtrem Wrattena N 77 A — z doktadno$cia odczytu co najmniej do 0,05 stopni katowych,
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b) sacharymetru z migdzynarodowa skala cukrows, z biatym $wiattem przepuszczonym przez filtr 15 mm 6 % roz-
tworu dwuchromianu potasu albo §wiatlem sodowym, z doktadnoscia odczytu co najmniej do 0,1 na migdzynaro-
dowej skali cukrowej;

4)  tazni wodnej o temperaturze 60 °C + 1 °C.

4. W metodzie wykorzystuje si¢ wodg destylowang, demineralizowang albo o co najmniej rownorzgdnej czystosci oraz
nastepujace odczynniki odpowiadajace jakosci analityczne;j:

1) roztwor octanu cynku, o stezeniu 1 mol/l, uzyskany przez rozpuszczenie w wodzie 21,9 g krystalicznego 2 - hydratu
octanu cynku (Zn(C2;Hs0,)2 - 2 H,0) i 3 ml kwasu octowego lodowatego i uzupetnienie woda do objetosci 100 ml;

2) roztwor heksacyjanozelazianu(Il) potasu, o stezeniu 0,25 mol/l, uzyskany przez rozpuszczenie w wodzie 10,6 g kry-
stalicznego heksacyjanozelazianu(Il) potasu Ka[Fe(CN)s] - 3 H20 i uzupetnienie woda do 100 ml;

3) roztwor kwasu chlorowodorowego, o stezeniu 6,35 + 0,20 mol/l, czyli o stezeniu od 20 % do 22 % (m/m) lub o stezeniu
5,0 + 0,2 mol/l, czyli o stezeniu od 16 % do 18 % (m/m);

4)  roztwér amoniaku, o stezeniu 2,0 £ 0,2 mol/l, czyli o stezeniu 3,5 % (m/m);
5)  roztwodr kwasu octowego, o stezeniu 2,0 + 0,2 mol/l, czyli o stgzeniu 12 % (m/m);
6) biekit bromotymolowy — roztwoér o stezeniu 1 % (m/v) w etanolu.

5. W celu znormalizowania sposobu wykonania oznaczania, odczynnikdéw i sprzetu przeprowadza si¢ nastepujace
oznaczanie kontrolne:

1) wdwdch powtdrzeniach dokonuje sie czynnosci, o ktorych mowa w ust. 6, Z uzyciem mieszaniny 100 g mleka petnego
i 18 g czystej sacharozy albo mieszaniny 110 g mleka odttuszczonego i 18 g czystej sacharozy; kazda mieszanina od-
powiada 40 g mleka zagegszczonego o zawarto$ci 45 % sacharozy;

2)  oblicza si¢ zawarto$¢ sacharozy przy zastosowaniu wzoréw okreslonych w ust. 7, podstawiajac:
a) wewzorze 1:
— zam ilo$¢ uzytego mleka,
— za F zawartos¢ thuszczu w uzytym mleku,
— za P zawartos¢ biatka w uzytym mleku,
b) we wzorze 2 za m — wartos¢ 40,00;
3)  $rednia uzyskanych warto$ci powinna wynosi¢ 45 % + 0,2 %.
6. W celu oznaczenia zawarto$ci sacharozy w mleku zageszczonym stodzonym dokonuje si¢ nastepujacych czynnosci:
1) do szklanej zlewki 0 pojemnosci 100 ml odwaza sie, z doktadnos$cia do 10 mg, okoto 40 g dobrze wymieszanej probki;
2) dodaje sie 50 ml wody o temperaturze od 80 °C do 90 °C i doktadnie miesza;

3) mieszaning przenosi sie ilosciowo do kolby pomiarowej o pojemnosci 200 ml, poptukujac zlewke kilkakrotnie wodg
o0 temperaturze 60 °C, az objeto$¢ mieszaniny w kolbie wyniesie od 120 ml do 150 ml, nastepnie miesza si¢ jg i schta-
dza do temperatury pokojowej;

4) dodaje si¢ 5 ml rozcienczonego roztworu amoniaku, ponownie miesza i odstawia kolbe na 15 minut;

5) amoniak neutralizuje sie przez dodanie réwnowaznej ilo$ci rozcienczonego roztworu kwasu octowego, a nastepnie
miesza; rdwnowazng ilo$¢ mililitrow kwasu octowego potrzebnego do neutralizacji amoniaku oznacza przez miarecz-
kowanie roztworu amoniaku wobec biekitu bromotymolowego jako wskaznika;

6) dodaje sie 12,5 ml roztworu octanu cynku, ostroznie mieszajac przez obracanie lekko pochylonej kolby;

7) dodaje sie 12,5 ml roztworu heksacyjanozelazianu(Il) potasu, ostroznie mieszajac przez obracanie lekko pochylonej
kolby;

8) zawarto$¢ kolby podgrzewa si¢ do temperatury 20 °C i uzupetnia do 200 ml woda o temperaturze 20 °C;

9) podczas wykonywania czynnosci, o ktorych mowa w pkt 1-8, wode i odczynniki dodaje si¢ w taki sposob, aby unikng¢
powstawania pecherzykéw powietrza, a zawarto$¢ miesza si¢ przez obracanie kolby, a nie przez wytrzasanie;

10) w przypadku gdy w trakcie dodawania wody lub odczynnikéw pojawig sie pecherzyki powietrza, przed uzupetieniem
zawarto$ci kolby woda, usuwa sie je przez krotkotrwale potaczenie kolby z pompa prozniowa i obracanie kolby;
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11) kolbg zamyka si¢ suchym korkiem, a zawarto$¢ miesza si¢ starannie przez energiczne wytrzasanie;

12) kolbg odstawia si¢ na kilka minut, a nastgpnie przesacza si¢ mieszaning przez suchy saczek z bibuty filtracyjnej, od-
rzucajgc pierwsze 25 ml filtratu;

13) oznacza si¢ polaryzacje bezposrednia, czyli skrecalno$¢ optyczna filtratu w temperaturze 20 °C + 1 °C;
14) przeprowadza si¢ inwersje, wykonujgc nastepujace czynnosci:
a) do kolby pomiarowej 0 pojemnosci 50 ml odmierza si¢ pipeta 40 ml filtratu, o ktérym mowa w pkt 12,

b) dodaje si¢ 6,0 ml roztworu kwasu chlorowodorowego, o0 stezeniu 6,35 mol/l, albo 7,5 ml roztworu kwasu chloro-
wodorowego, 0 stezeniu 5,0 mol/l,

c) kolbe umieszcza si¢ w tazni wodnej o temperaturze 60 °C na 15 minut w taki sposob, aby cata banka kolby byta
zanurzona,

d) zawarto$¢ kolby miesza si¢ ostroznie ruchem okreznym przez 5 minut; w tym czasie zawarto$¢ kolby powinna
osiggnaé temperature tazni,

e) kolbe schtadza si¢ do temperatury 20 °C, a nastepnie uzupetnia do 50 ml woda o temperaturze 20 °C,
f) zawarto$¢ kolby miesza si¢, a nastgpnie kolbe odstawia si¢ na godzine w temperaturze 20 °C;

15) oznacza si¢ polaryzacj¢ po inwersji, czyli skrecalno$¢ zinwertowanego roztworu w temperaturze 20 °C + 0,2 °C;
w przypadku gdy temperatura cieczy w rurce polarymetrycznej, oznaczona jako T, rozni si¢ podczas pomiaru o wiecej
niz 0,2 °C, nalezy uwzgledni¢ poprawke temperatury zgodnie z ust. 9.

7. Zawarto$¢ sacharozy w probee oblicza si¢ wedlug wzorow:
Lv= % (1,08F + 1,55P)

_Doiest vov Vo
2)Ss= X xLxm/o

gdzie:

S — oznacza zawarto$¢ sacharozy,

m — oznacza mase¢ probki, w gramach,

F — oznacza zawarto$¢ ttuszczu w probee, w procentach,

P — oznacza zawarto$¢ biatka (N x 6,38) w probce, w procentach,

V — oznacza poprawke na objeto$¢ osadu powstatego podczas klarowania, w mililitrach,
V — oznacza objetos¢, do ktorej rozcienczono probke przed filtracja, w mililitrach,
D — oznacza bezposredni odczyt na skali polarymetru (polaryzacja przed inwersja),
I — 0znacza odczyt na skali polarymetru po inwersji,

L — oznacza dtugo$¢ rurki polarymetrycznej, w decymetrach,

Q — oznacza wspotczynnik inwersji okreslony zgodnie z ust. 10.

8. W przypadku gdy w metodzie zastosowano odwazone doktadnie 40 g mleka zageszczonego i polarymetr ze $wiatlem
sodowym, stopniami katowymi i rurkg polarymetryczna o dtugosci 2 dm, a pomiaru dokonano w temperaturze 20 °C + 0,1 °C, za-
warto$¢ sacharozy w mleku zageszczonym stodzonym mozna rowniez obliczy¢ wedtug nastepujacego wzoru:

S=(D-1,25I) x (2,833 — 0,00612 F — 0,00878 P)

9. W przypadku gdy oznaczenia polaryzacji po inwersji dokonano w temperaturze innej niz 20 °C, wynik, 0 ktorym
mowa w ust. 8, mnozy si¢ przez:

(1+0,0037 (T — 20))
gdzie T oznacza temperatur¢ zinwertowanego roztworu w rurce polarymetrycznej.

10. Warto$¢ wspolczynnika inwersji Q dla ré6znych zrédet $wiatta, z uwzglednieniem poprawek dla st¢zenia i tempe-
ratury, oblicza si¢ w nastgpujacy sposob:

1) w przypadku $wiatla sodowego i polarymetru ze stopniami kgtowymi:
Q = 0,8825 40,0006 (C—9) — 0,0033 (T — 20);
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2)  w przypadku zielonego $wiatla rtgciowego i polarymetru ze stopniami katowymi:
Q =1,0392 40,0007 (C—9) — 0,0039 (T — 20);

3) w przypadku biatego $wiatta z filtrem dwuchromianowym i sacharymetrem ze stopniami mi¢dzynarodowe;j skali cu-
krowej:

Q = 2,549 4 0,0017 (C — 9) — 0,0095 (T — 20)
— gdzie:

C — oznacza procentowa catkowitg zawarto$¢ cukrow w roztworze zinwertowanym, wedhig odczytu polarymetrycz-
nego,

T — oznacza temperatur¢ zinwertowanego roztworu podczas odczytu polarymetrycznego

—  procentows catkowita zawarto$¢ cukréw C w zinwertowanym roztworze mozna obliczy¢ na podstawie bezposredniego
odczytu i jego zmiany po inwersji w zwykty sposob, stosujac normalne warto$ci dla skrecalnos$ci whasciwej sacharozy,
laktozy i cukru inwertowanego; poprawka dotyczaca stezenia, taka jak 0,0006 (C — 9), jest doktadna tylko wtedy,
gdy C wynosi okoto 9; dla mleka zaggszczonego, kiedy C jest bliskie 9, mozna jag pomina¢,

— odchylenia temperatury od 20 °C o 1 °C stwarzajg malg réznice w odczycie bezposrednim, ale wahania powyzej 0,2 °C
przy odczycie po inwersji wymagajg poprawki, ktora jest doktadna tylko dla temperatur w przedziale 18 °C do 22 °C.

11. Powtarzalno$¢ dla metody jest réznicg pomigdzy wynikami dwoch oznaczan przeprowadzanych rownolegle albo
w krétkim odstegpie czasu, na tej samej probee, przez tego samego analityka i W tych samych warunkach, ktéra nie powinna
przekraczaé¢ 0,3 g sacharozy na 100 g mleka zageszczonego stodzonego.

12. Z analizy laboratoryjnej sporzadza si¢ protokot, ktory powinien zawierac:
1) nazwe zastosowanej metody;
2)  uzyskane wyniki;

3)  wszystkie czynnoéci niewymienione w metodzie lub uznane za nieobowigzkowe, tacznie ze szczegdtami kazdej oko-
licznosci, ktora mogla wptynac na wyniki oznaczania;

4)  informacje niezbedne do pelnego zidentyfikowania probki.

13. Wynik zamieszczony w protokole analizy laboratoryjnej powinien spelniaé kryteria powtarzalnosci okreslone dla
metody.

V. METODA OZNACZANIA ZAWARTOSCI KWASU MLEKOWEGO I MLECZANOW W MLEKU W PROSZKU

1. Metoda oznaczania zawarto$ci kwasu mlekowego i mleczanéw w mleku w proszku, zwana dalej ,,metoda”, polega
na jednoczesnym usunieciu z roztworu probki thuszczu, biatka i laktozy poprzez dodanie siarczanu miedzi i wodorotlenku
wapnia, a nastepnie jego przefiltrowaniu; kwas mlekowy i mleczany w filtracie sa przeksztatcane w aldehyd octowy przy
uzyciu stgzonego kwasu siarkowego(VI) w obecnosci siarczanu(VI) miedzi(Il); zawarto$§¢ kwasu mlekowego oznacza si¢
kolorymetrycznie przy uzyciu p-hydroksydwufenylu; zawartos¢ kwasu mlekowego i mleczanow jest wyrazana w miligra-
mach kwasu mlekowego na 100 g suchej masy beztluszczowe;j.

2. Zawarto$¢ kwasu mlekowego i mleczanow w mleku w proszku oznacza zawarto$¢ kwasu mlekowego i mleczanow
W przeliczeniu na kwas mlekowy, oznaczong niniejszg metoda.

3. W metodzie uzywa si¢ podstawowego sprzgtu laboratoryjnego oraz:
1) wagi analitycznej umozliwiajgcej wazenie z doktadnoscig co najmniej do 0,1 mg;
2)  spektrofotometru odpowiedniego do odczytéw przy dlugosci fali 570 nm;
3) taZzni wodnej o temperaturze 30 °C +2 °C;
4)  mozdzierza i thuczka do mozdzierza;
5) bibuly filtracyjnej, takiej jak Schleicher i Schull 595, Whatman 1 albo réwnorzednej;
6) probowek ze szkla pyreksowego albo rownorzednych, o $rednicy 25 mm i dtugosci 150 mm;
7)  wrzacej tazni wodnej.

4. Sprzet szklany wykorzystywany w metodzie powinien by¢ idealnie czysty i przeznaczony wytacznie do niniejszego
oznaczania; sprzet szklany zawierajacy pozostatosci osadu powinien by¢ optukany przed umyciem stezonym kwasem chloro-
wodorowym.
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5. W metodzie wykorzystuje si¢ wode destylowana, demineralizowana albo o co najmniej rownorzednej czystosci oraz
nastepujace odczynniki odpowiadajace jakos$ci analitycznej:

1) roztwor siarczanu(VI) miedzi(Il) otrzymywany przez rozpuszczenie w wodzie 250 g siarczanu(VI) miedzi(ll)
(CuSOs - 5 H20) i uzupehienie woda do objetosci 1000 ml;

2) zawiesiny wodorotlenku wapnia przygotowane bezposrednio przed uzyciem w nastepujacy sposob:
a) 300 g wodorotlenku wapnia (Ca(OH).) rozciera si¢ w mozdzierzu z woda i uzupetnienia woda do objetosci 900 ml,
b) 300 g wodorotlenku wapnia (Ca(OH).) rozciera si¢ w mozdzierzu z wodg i uzupetnienia wodg do objetosci 1400 ml;

3) roztwor kwasu siarkowego(V1) i siarczanu(V1) miedzi(ll) otrzymywany przez dodanie do 300 ml kwasu siarko-
wego(VI1) (H2S04), 0 stezeniu od 95,9 % do 97,0 % (m/m), 0,5 ml roztworu siarczanu(V1) miedzi(ll);

4)  roztwor p-hydroksydwufenylu (CsHsCsH4OH) przygotowany w hastepujacy sposob:

a) rozpuszcza si¢ przez wytrzasanie i tagodne ogrzewanie 0,75 g p-hydroksydwufenylu w 5 ml wodnego roztworu
wodorotlenku sodu zawierajacego 5 g NaOH w 100 ml,

b) roztwor rozciencza si¢ woda w kolbie pomiarowej do 50 ml, a nastepnie przechowuje si¢ go w butelce z ciemnego
szkta, w ciemnym i chtodnym miejscu,

C) roztworu nie stosuje sie, jezeli jego kolor ulegnie zmianie lub pojawi si¢ zmetnienie; maksymalny okres trwatosci
roztworu wynosi 72 godziny;

5) roztwor wzorcowy kwasu mlekowego, ktorego 1 ml odpowiada 0,1 mg kwasu mlekowego, otrzymywany bezposrednio
przed uzyciem przez rozpuszczenie w wodzie, w kolbie pomiarowej, 0,1067g mleczanu litu (CHsCHOHCOOLI) i uzu-
petnienie woda do 1000 ml;

6) wzorzec regenerowanego mleka przygotowany w nastepujacy sposob:
a) przeprowadza sie analize kilkunastu probek wysokiej jako$ci mleka w proszku,

b) do przygotowania krzywej wzorcowej wybiera si¢ probke o najnizszej zawartosci kwasu mlekowego, zawierajaca
nie wiecej niz 30 mg kwasu mlekowego na 100 g suchej masy beztluszczowe;j,

C) przeprowadza sie czynnosci okreslone w ust. 8 pkt 2 i 4.

6. Rownoczesnie z oznaczaniem zawartosci kwasu mlekowego i mleczanéw w probee, przeprowadza si¢ probe Slepa,
umieszczajac 30 ml wody w skalowanej proboéwce o pojemnosci 50 ml i wykonujac kolejno czynnoséci okre§lone
w ust. 8 pkt 7-15; w przypadku gdy wynik proby §lepej przekracza rownowartos¢ 20 mg kwasu mlekowego w 100 g suchej
masy bezthuszczowej, odczynniki sprawdza sie, a zanieczyszczone wymienia sie.

7. Podczas oznaczania zawartosci kwasu mlekowego i mleczanéw w mleku w proszku nalezy unika¢ zanieczyszczenia
probki, szczegdlnie §ling lub potem.

8. W celu oznaczenia zawartosci kwasu mlekowego i mleczanéw w mleku w proszku dokonuje si¢ nastgpujacych
czynno§ci:
1) oznacza si¢ zawarto$¢ suchej masy beztluszczowej probki w gramach przez odjecie od 100 zawarto$ci ttuszczu ozna-
czonej przy zastosowaniu metody, o ktorej mowa w czesci IX, i zawartosci wody oznaczonej przy zastosowaniu me-
tody, o ktorej mowa w czesci I11;

1000
(a-10)

2) odwaza si¢ g probki z doktadnos$ciag do 0,1 g,

gdzie ,,a” jest rowne zawarto$ci suchej masy bezttuszczowej probki oznaczonej zgodnie z pkt 1;
3) probke dodaje sie do 100 ml wody i doktadnie miesza;

4)  5ml otrzymanego roztworu odmierza si¢ pipeta do skalowanej probowki o pojemnosci 50 ml i uzupetnia wodg do
okoto 30 ml;

5)  dodaje sie powoli, wytrzgsajac, 5 ml roztworu siarczanu(VI1) miedzi(ll), a nastepnie probowke odstawia sie na 10 minut;

6) dodaje si¢ powoli, wytrzasajac, 5 ml zawiesiny wodorotlenku wapnia, 0 ktérej mowa w ust. 5 pkt 2 lit. a, albo 10 ml
zawiesiny wodorotlenku wapnia, 0 ktorej mowa w ust. 5 pkt 2 lit. b;

7)  roztwor uzupelnia sie¢ wodg do 50 ml, wytrzgsa energicznie, a nastepnie odstawia si¢ probéwke na 10 minut;
8) roztwor filtruje si¢; pierwsza porcje filtratu odrzuca sig;

9) odmierza sie pipetg 1 ml filtratu do probowki;
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10) przy uzyciu biurety albo wyskalowanej pipety dodaje si¢ do probowki 6,0 ml roztworu kwasu siarkowego(V1) i siar-
czanu(VI) miedzi(ll), a nastgpnie roztwdr miesza si¢;

11) probowke ogrzewa si¢ we wrzacej tazni wodnej przez 5 minut, a nastepnie schtadza do temperatury pokojowej pod
biezacg woda;

12) dodaje si¢ 2 krople odczynnika p-hydroksydwufenylu i energicznie wytrzasa tak, aby odczynnik rozprowadzi¢ réwno-
miernie w calej cieczy;

13) probéwke umieszcza si¢ na 15 minut w tazni wodnej w temperaturze 30 °C + 2 °C, wytrzasajac od czasu do czasu,;

14) probowke umieszcza si¢ na 90 sekund we wrzacej tazni wodnej, a nastepnie schtadza do temperatury pokojowej pod
biezacg woda;

15) dokonuje si¢ pomiaru warto$ci absorbancji wobec proby $lepej, o ktorej mowa w ust. 6, W ciggu trzech godzin przy
dtugosci fali 570 nm;

16) w przypadku gdy warto$¢ absorbancji przekracza warto$¢ najwyzszego punktu na krzywej wzorcowej, o ktorej mowa
W ust. 9, oznaczanie powtarza sie, stosujgc odpowiednie rozcienczenia filtratu otrzymanego zgodnie z pkt 8.

9. Przygotowuje si¢ krzywa wzorcowa, dokonujac nastgpujacych czynnosci:
1) do pigciu skalowanych proboéwek o pojemnosci 50 ml odmierza si¢ pipeta po 5 ml mleka regenerowanego;

2)  do probowek, o ktorych mowa w pkt 1, odmierza si¢ pipetg odpowiednio 0 ml, 1 ml, 2 ml, 3 ml i 4 ml roztworu wzor-
cowego kwasu mlekowego, aby otrzyma¢ stezenia odpowiednio 0 mg, 20 mg, 40 mg, 60 mg i 80 mg kwasu mleko-
wego w 100 g suchej masy beztluszczowej mleka w proszku;

3) roztwory uzupetnia si¢ woda do okoto 30 ml i dokonuje si¢ czynnosci okre§lonych w ust. 8 pkt 6-15;

4)  dokonuje si¢ pomiaru warto$ci absorbancji wzorcow, o ktorych mowa w pkt 2, wobec proby $lepej przy dtugosci fali
570 nm;

5) na podstawie odczytow nanosi si¢ na wykres wartosci absorbancji dla ilosci kwasu mlekowego, o ktorych mowa
w pkt 2;

6) przez naniesione punkty przeprowadza si¢ najblizsza im lini¢ prosta i wykresla si¢ krzywa wzorcowa przez rownolegte
przesuwanie otrzymanej linii prostej tak, aby przechodzita przez punkt wyjsciowy.

10. Zawarto$¢ kwasu mlekowego i mleczanow w mleku w proszku oblicza si¢, korzystajac z krzywej wzorcowej, prze-
ksztatcajgc warto$¢ absorbancji odczytanej zgodnie z ust. 8 pkt 15 albo 16 na miligramy kwasu mlekowego w 100 g suchej
masy beztluszczowej probki.

11. W przypadku gdy w trakcie oznaczania rozcienczano filtrat zgodnie z ust. 8 pkt 16, otrzymany wynik absorbancji
nalezy pomnozy¢ przez wspotczynnik rozcienczenia.

12. Powtarzalno$¢ dla metody jest roznicg pomigdzy wynikami dwoch oznaczan wykonanych rownolegle albo w krot-
kim odstgpie czasu, na tej samej probee, przez tego samego analityka i W tych samych warunkach, ktora nie powinna prze-
kracza¢ 8 mg kwasu mlekowego w 100 g suchej masy beztluszczowej dla zawartosci do 80 mg; dla wyzszych warto$ci
roznica ta nie powinna przekracza¢ 10 % najnizszej wartosci.

13. Z analizy laboratoryjnej sporzadza si¢ protokot, ktory powinien zawieraé:

1) nazwe zastosowanej metody;

2) uzyskane wyniki;

3) wszystkie czynnoéci niewymienione w metodzie lub uznane za nieobowigzkowe, tacznie ze szczegdtami kazdej oko-
licznosci, ktéra mogta wptyna¢ na wyniki oznaczania,

4)  informacje niezbedne do pelnego zidentyfikowania probki.

14. Wynik zamieszczony w protokole analizy laboratoryjnej powinien spetniaé¢ kryteria powtarzalnosci okreslone dla
metody.

VI. METODA OZNACZANIA AKTYWNOSCI FOSFATAZY W MLEKU W PROSZKU (ZMODYFIKOWANA
METODA SANDERSA | SAGERA)

1. Metoda oznaczania aktywnosci fosfatazy w mleku w proszku, zwana dalej ,,metodg”, polega na okresleniu zdolno$ci
fosfatazy do uwalniania fenolu z fenylofosforanu dwusodu; ilo$¢ uwolnionego fenolu oznaczana jest przez spektrofotome-
tryczny pomiar barwy wywolanej przez odczynnik Gibba.
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2. Aktywnos¢ fosfatazy w mleku w proszku jest miarg ilo$ci aktywnej fosfatazy alkalicznej obecnej w produkcie, ozna-
czonej niniejsza metoda, i jest ona wyrazona jako ilo$¢ fenolu w pg, uwalnianego przez 1 ml mleka regenerowanego.

3. W metodzie uzywa si¢ podstawowego sprzetu laboratoryjneg0 oraz:
1) wagi analitycznej umozliwiajgcej wazenie z doktadnoscig co najmniej do 0,1 mg;
2) ‘tazni wodnej z termostatyczng regulacjg temperatury, o temperaturze 37 °C + 1 °C;
3)  spektrofotometru odpowiedniego do odczytéw przy dtugosci fali 610 nm;
4)  bibuly filtracyjnej, takiej jak Schleicher i Schull 597, Whatman 42 albo réwnorzednej;
5)  wrzacej tazni wodnej;
6) folii aluminiowe;j.

4. W metodzie wykorzystuje si¢ wode destylowana, demineralizowana albo o co najmniej rownorzednej czystosci oraz
nastepujace odczynniki odpowiadajace jakosci analitycznej:

1) roztwor A — bufor — wodorotlenek boranowo-barowy o pH 10,6 + 0,1 w temperaturze 20 °C, przygotowany w naste-
pujacy sposob:

a) rozpuszcza si¢ 25,0 g 8 - hydratu wodorotlenku baru (Ba(OH): - 8 H,0) w wodzie i rozciencza do 500 ml,
b) rozpuszcza si¢ 11,0 g kwasu ortoborowego (HsBO3) w wodzie i rozciencza woda do 500 ml,

c) roztwory, o ktorych mowa w lit. a i b, ogrzewa si¢ do temperatury 50 °C, miesza si¢, wytrzgsa, a nastepnie schta-
dza do temperatury pokojowej,

d) pH doprowadza si¢ do 10,6 £ 0,1 przy uzyciu roztworu wodorotlenku baru, nastepnie roztwor filtruje sie i prze-
chowuje w szczelnie zamknigtym pojemniku,

e) przed uzyciem bufor rozciencza si¢ takg samg iloscig wody;

2) roztwor B — bufor wywotujacy barwe otrzymywany przez rozpuszczenie 6,0 g metaboranu sodu (NaBOy) albo 12,6 g
(NaBO; - 4 H,0) i 20,0 g chlorku sodu (NaCl) w wodzie i rozcienczeniu wodg do 1000 ml;

3) roztwor C — roztwor substratu buforowego przygotowany w nastepujacy sposob:

a) rozpuszczasi¢ 0,5 g fenylofosforanu dwusodu (Na;CsHsPOs - 2 H20) w 4,5 ml roztworu B; dodaje si¢ dwie krople
roztworu E, odstawia na 30 minut, a nastepnie wywotuje si¢ barwe przy uzyciu 2,5 ml butanolu; w przypadku gdy
jest to konieczne, wywotanie barwy powtarza si¢; po rozdzieleniu odrzuca si¢ butanol; roztwor mozna przecho-
wywac kilka dni w chlodziarce, a przed uzyciem ponownie wywotuje si¢ barwe,

b) do kolby pomiarowej 0 pojemnosci 100 ml odmierza sie pipetg 1 ml roztworu, 0 ktérym mowa w lit. a, i uzupetnia
si¢ roztworem A,

€) roztwor buforowy, o ktorym mowa w lit. b, przygotowuje si¢ tuz przed uzyciem;

4)  roztwdr D — odczynnik stracajacy, otrzymywany przez rozpuszczenie w wodzie 3,0 g siarczanu(VI) cynku (ZnSOs -
7 H;0) i 0,6 g siarczanu(V1) miedzi(ll) (CuSOs - 5 H20) i uzupetnienie woda do 100 ml;

5) roztwor E — odczynnik Gibba otrzymywany przez rozpuszczenie 0,040 g 2,6-dwubromochinonu 1,4-chloroimidu
OCsH2BroNCl w 10 ml 96 % etanolu; roztwor przechowuje si¢ w ciemnej szklanej butelce w chtodziarce; w przypadku
odbarwienia nie nalezy go uzywac;

6) bufor rozcienczenia barwy otrzymywany przez rozcienczenie do 100 ml wodg 10 ml roztworu B;

7) roztwor siarczanu(VI) miedzi(Il) otrzymywany przez rozpuszczenie w wodzie 0,059 siarczanu(VI) miedzi(ll)
(CuSO4* 5 H20) i uzupehienie wodg do 100 ml;

8) roztwor wzorca fenolowego przygotowany w nastepujgcy sposob:
a) 0,200 g+ 0,001 g czystego fenolu rozpuszcza si¢ w wodzie i uzupelnia woda do 100 ml w kolbie pomiaroweyj,
b) roztwor moze by¢ przechowywany w chtodziarce przez kilkanascie miesigcy,
c) 10 ml roztworu rozciencza si¢ woda do 100 ml,

d) rozcienczony roztwér zawiera 200 pg fenolu w 1 ml i moze by¢ stosowany do przygotowywania bardziej rozcien-
czonych roztwordéw;

9) wodg destylowana, przegotowang;

10) n-butanol.
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5. Podczas 0znaczania aktywnosci fosfatazy nalezy zachowac nastepujac srodki ostroznosci:
nalezy unikaé¢ bezposredniego oddziatywania promieni stonecznych;

szklo, korki i materiaty sluzace do oznaczania powinny by¢ idealnie czyste; zaleca si¢, aby byty ptukane i wyparzane
woda albo para;

nalezy unika¢ stosowania materialow z tworzywa sztucznego takich jak korek, poniewaz mogg zawiera¢ fenole;
nalezy unikaé zanieczyszczenia §ling.
6. W celu oznaczenia aktywnos$ci fosfatazy w mleku w proszku dokonuje si¢ nastepujacych czynnosci:

odwaza si¢ 10 g probki z doktadnoscia do 0,1 g i rozpuszcza si¢ ja w 90 ml wody, przy czym temperatura regeneracji
proszku nie moze przekroczy¢ 35 °C;

do dwodch probowek odmierza si¢ po 1 ml probki mleka regenerowanego przygotowanego zgodnie z pkt 1;

jedng z probowek ogrzewa si¢ we wrzacej tazni wodnej przez 2 minuty; probowke i tazni¢ wodna przykrywa si¢ folia
aluminiows tak, aby cata probowka byta ogrzewana;

probowke schtadza si¢ do temperatury pokojowej w zimnej wodzie;
probowki, o ktorej mowa w pkt 4, uzywa si¢ do przeprowadzenia proby Slepe;j;
w kolejnych czynnos$ciach obie probowki traktuje si¢ w identyczny sposob;

dodaje si¢ po 10 ml roztworu C, miesza zawarto$¢ probowek, a nastepnie wstawia si¢ je do tazni wodnej 0 temperaturze
37°C+1°C;

probowki inkubuje si¢ w tazni wodnej przez jedng godzine, od czasu do czasu wytrzasajac;

probowki przenosi si¢ niezwtocznie do wrzacej tazni wodnej i ogrzewa si¢ przez 2 minuty, a nastepnie schtadza zimng
wodg do temperatury pokojowej;

dodaje sie po 1 ml roztworu D i miesza si¢ zawarto$¢ probowek;

roztwory przesacza si¢ przez suchg bibule filtracyjna;

odrzuca si¢ pierwsze porcje filtratow az do uzyskania klarownej cieczy;

do probowek odmierza si¢ po 5 ml kazdego filtratu;

dodaje sie po 5 ml roztworu B i po 0,1 ml roztworu E, a nastgpnie miesza si¢ zawartosci proboéwek;

proboéwki odstawia si¢ na 30 minut w temperaturze pokojowej w ciemne miejsce, do czasu, az pojawi si¢ barwa;
dokonuje si¢ pomiaru wartosci absorbancji roztworu probki wobec proby §lepej przy diugosci fali 610 nm;

w przypadku gdy warto$¢ absorbancji roztworu znajduje si¢ powyzej wartosci probki wzorcowej, o ktorej mowa
w ust. 7, zawierajacej 20 ug fenolu, oznaczanie powtarza si¢ po wczesniejszym rozcienczeniu probki mleka regenero-
wanego odpowiednig objetoscig tego mleka ostroznie ogrzanego do wrzenia zgodnie z pkt 3 i 4, w celu unieczynnienia
obecnej fosfatazy.

7. Przygotowuje si¢ krzywa wzorcowa, dokonujac kolejno nastgpujacych czynnosci:

do czterech kolb pomiarowych o pojemnosci 100 ml odmierza sie 1 ml, 3 ml, 5 ml i 10 ml roztworu wzorcowego,
0 ktorym mowa w ust. 4 pkt 8, i uzupetnia wodg do 100 ml; roztwory te zawieraja odpowiednio 2 pg, 6 pg, 10 ug
i 20 pg fenolu w 1 ml;

do kolejnych probéwek odmierza si¢ pipetg 1 ml wody dla proby Slepej i po 1 ml kazdego roztworu wzorcowego,
0 ktorych mowa w pkt 1, aby uzyskac¢ serie probek zawierajacych 0 pg, 2 ug, 6 ug, 10 ugi 20 ug fenolu;

odmierza si¢ pipeta kolejno do kazdej probowki 1 ml roztworu siarczanu(VI) miedzi(ll), 5 ml roztworu buforowego
rozcienczenia barwy, 3 ml wody i 0,1 ml roztworu E, a nastgpnie miesza si¢ zawarto$¢ probowek;

probowki odstawia si¢ na 30 minut w temperaturze pokojowej w ciemne miejsce;

dokonuje si¢ pomiaru warto$ci absorbancji roztworow w kazdej z probowek wobec proby $lepej przy dtugosei fali
610 nm;

wykresla si¢ krzywa wzorcowa, zestawiajac wartosci absorbancji dla ilosci fenolu w pg okreslonych w pkt 2.
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8. Aktywno$¢ fosfatazy w probcee oblicza si¢ w nastepujacy sposob:
1) zkrzywej wzorcowej odczytuje si¢ ilo$é pg fenolu dla wartoéci absorbancji uzyskanych zgodnie z ust. 6 pkt 16;
2) oblicza si¢ aktywno$¢ fosfatazy, wyrazong w ug fenolu na 1 ml mleka regenerowanego, wedtug nastgpujacego wzoru:
aktywnos¢ fosfatazy =2,4 X P
gdzie P oznacza ilo$¢ fenolu uzyskang zgodnie z pkt 1, w mikrogramach;

3) w przypadku gdy w trakcie wykonywania analizy rozcienczano roztwér zgodnie z ust. 6 pkt 17, otrzymany wynik,
0 ktorym mowa w pkt 2, mnozy si¢ przez wspotczynnik rozcienczenia.

9. Powtarzalnos¢ dla metody jest roznicag pomigdzy wynikami dwoch oznaczan, przeprowadzonych rownolegle albo
w krotkim odstepie czasu, na tej samej probee, przez tego samego analityka i W tych samych warunkach, ktéra nie powinna
przekracza¢ 2 pg fenolu uwolnionego przez 1 ml mleka regenerowanego.

10. Z analizy laboratoryjnej sporzadza si¢ protokot, ktory powinien zawierac:
1) nazwe zastosowanej metody;
2) uzyskane wyniki;

3)  wszystkie czynnoéci niewymienione w metodzie lub uznane za nieobowigzkowe, tacznie ze szczegdtami kazdej oko-
licznosci, ktora mogla wptynac na wyniki oznaczania;

4) informacje niezbedne do pelnego zidentyfikowania probki.

11. Wynik zamieszczony w protokole analizy laboratoryjnej powinien spetniaé kryteria powtarzalnosci okreslone dla
metody.

VIl. METODA OZNACZANIA AKTYWNOSCI FOSFATAZY W MLEKU W PROSZKU (METODA ASCHAFFEN-
BURGA | MULLENA)

1. Metoda oznaczania aktywnosci fosfatazy w mleku w proszku, zwana dalej ,,metodg”, polega na rozcienczeniu rege-
nerowanej probki mleka substratem buforowym przy pH 10,2 i inkubacji w temperaturze 37 °C przez dwie godziny; cata
fosfataza alkaliczna obecna w probee bedzie w tych warunkach uwalnia¢ p-nitrofenol z dodanego p-nitrofenylofosforanu
dwusodu; uwolniony p-nitrofenol jest oznaczany przez bezpo$rednie pordéwnania z wzorcowymi szkietkami barwnymi
w komparatorze przy zastosowaniu $wiatta odbitego.

2. Aktywno$¢ fosfatazy w mleku w proszku jest miarg ilo$ci aktywnej fosfatazy alkalicznej obecnej w produkcie, ozna-
czonej niniejsza metoda, i jest ona wyrazona jako ilo§¢ p-nitrofenolu w mikrogramach, uwalnianego przez 1 ml mleka rege-
nerowanego.

3. W metodzie uzywa si¢ podstawowego sprzgtu laboratoryjnego oraz:
1) wagi analitycznej umozliwiajacej wazenie z doktadnoscia co najmniej do 0,1 mg;
2)  tazni wodnej z termostatyczng regulacja temperatury 37 °C = 1 °C;

3) komparatora z krazkiem zawierajagcym wzorcowe szkietka barwne wyskalowane w ug p-nitrofenolu w 1 ml mleka oraz
naczynka o wymiarach 2 mm na 25 mm.

4. W metodzie wykorzystuje si¢ wode destylowana, demineralizowang albo o co najmniej rownorzgdnej czystosci oraz
nastepujace odczynniki odpowiadajace jakosci analityczne;j:

1) roztwor buforowy wodoroweglanu i weglanu sodu otrzymywany przez rozpuszczenie w wodzie w kolbie pomiarowej
3,5 g bezwodnego weglanu sodu i 1,5 g wodoroweglanu sodu i uzupelienie wodg do 1000 ml;

2) substrat buforowy otrzymywany przez rozpuszczenie w kolbie pomiarowej 1,5 g p-nitrofenylofosforanu dwusodu
w roztworze buforowym, o ktérym mowa w pkt 1, i uzupetnienie tym roztworem buforowym do 1000 ml;

3) roztwory klarujace:

a) roztwor siarczanu(VI) cynku otrzymywany przez rozpuszczenie w kolbie pomiarowej 30,0 g siarczanu(V1) cynku
(ZnS0y4) i uzupehienie woda do 100 ml,

b) roztwor heksacyjanozelazianu(Il) potasu otrzymywany przez rozpuszczenie w kolbie pomiarowej 17,2 g heksacy-
janozelazianu(Il) potasu K4 [Fe(CN)s] - 3 H20 i uzupetienie woda do 100 ml.
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5. Podczas oznaczania aktywnosci fosfatazy nalezy zachowac nastgpujac $rodki ostroznosci:

probowki powinny by¢ opréznione, wyptukane w wodzie wodociggowej, umyte w goracej wodzie zawierajacej deter-
gent alkaliczny, starannie wyptukane w czystej goracej wodzie wodociggowej, a nastepnie wyptukane w wodzie, o kto-
rej mowa w ust. 4, i wysuszone przed uzyciem;

pipety powinny by¢ wyptukane w czystej, zimnej wodzie wodociggowej natychmiast po uzyciu, a nastegpnie przeptu-
kane woda, o ktorej mowa w ust. 4, i wysuszone przed uzyciem;

korki probowek powinny by¢ doktadnie wyptukane w goracej wodzie wodociggowej tuz po uzyciu a nastgpnie zanu-
rzone we wrzacej wodzie na 2 minuty;

roztwor substratu buforowego jest stabilny przez co najmniej miesigc, jezeli jest przechowywany w chtodziarce w tem-
peraturze 4 °C lub nizszej; wszelka niestabilnos¢ jest sygnalizowana przez powstanie zoltego zabarwienia; przed uzy-
ciem roztworu powinna by¢ przeprowadzona proba kontrolna barwy; w zwigzku z tym, ze probg odczytuje si¢ zawsze
wobec zagotowanej probki kontrolnej zawierajacej ten sam roztwor substratu buforowego, zaleca sig, aby nie uzywac
roztworu, jesli daje on odczyt barwny powyzej 10 pg przy odczycie w 25 mm naczynku komparatora wobec wody
destylowanej w drugim 25 mm naczynku;

nalezy uzywac oddzielnej pipety do kazdej probki i unika¢ zanieczyszczenia pipety $ling;
probki nie wystawia si¢ na bezposrednie oddziatywanie promieni stonecznych.
6. W celu oznaczenia aktywnosci fosfatazy w mleku w proszku dokonuje si¢ nastgpujacych czynnosci:

rozpuszcza si¢ 10 g mleka w proszku w 90 ml wody, przy czym temperatura podczas rozpuszczania nie moze przekro-
czy¢ 35 °C;

do czystej, suchej probowki odmierza si¢ pipeta 15 ml substratu buforowego;
dodaje si¢ 2 ml regenerowanej probki, o ktorej mowa w pkt 1;
probowke zamyka sie korkiem, miesza przez odwracanie i umieszcza w tazni wodnej o temperaturze 37 °C + 1 °C;

jednoczesnie umieszcza sie w tazni wodnej probowke kontrolng zawierajacg 15 ml substratu buforowego i 2 ml ogrza-
nej do wrzenia probki regenerowanej, o ktorej mowa w pkt 1;

po dwoch godzinach wyjmuje si¢ obie probowki z tazni wodnej;

dodaje si¢ po 0,5 ml roztworu siarczanu(V1) cynku, a nastgpnie probowki zamyka si¢ korkami, wytrzasa energicznie
i odstawia na 3 minuty;

dodaje sie po 0,5 ml roztworu heksacyjanozelazianu(Il) potasu i Starannie miesza;

otrzymane roztwory filtruje sie przez karbowany saczek z bibuly filtracyjnej, a klarowne filtraty zbiera si¢ w czystych
probowkach;

filtraty przenosi si¢ do 25 mm naczynek i porownuje w komparatorze filtrat probki z filtratem zagotowanej probki kon-
trolnej.

7. Aktywno$¢ fosfatazy w probce okres$la si¢ przez bezposredni odczyt wyniku uzyskanego zgodnie z ust. 6 pkt 10

i wyraza jako ilo$¢ pg p-nitrofenolu w 1 ml probki regenerowane;.

8. Powtarzalno$¢ dla metody jest roznicg pomigdzy wynikami dwoch oznaczan przeprowadzonych rownolegle albo

w krétkim odstepie czasu, na tej samej probce, przez tego samego analityka i w tych samych warunkach, ktora nie moze
przekraczaé 2 pg p-nitrofenolu, uwolnionego przez 1 ml mleka regenerowanego.

1)
2)
3)

4)

9. Z analizy laboratoryjnej sporzadza si¢ protokot, ktory powinien zawierac:
nazwe zastosowanej metody;
uzyskane wyniki;

wszystkie czynno$ci niewymienione w metodzie lub uznane za nieobowigzkowe, tacznie ze szczegodtami kazdej oko-
licznosci, ktéra mogta wptyna¢ na wyniki oznaczania;

informacje niezbedne do pelnego zidentyfikowania probki.

10. Wynik zamieszczony w protokole analizy laboratoryjnej powinien spetniac¢ kryteria powtarzalnosci okreslone dla

metody.
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11. W przypadku oznaczania aktywnosci fosfatazy w mleku w proszku moze by¢ zastosowana zmodyfikowana metoda
Sandersa i Sagera albo metoda Aschaffenburga i Mullena, przy czym w protokole badan nalezy wskaza¢, ktora metoda zo-
stata zastosowana.

VIIl. METODA OZNACZANIA ZAWARTOSCI TLUSZCZU W MLEKU ZAGESZCZONYM (METODA ROSE-GOTT-
LIEBA)

Zawarto$¢ thuszczu w mleku zaggszczonym oznacza si¢ zgodnie z metoda okreslong w Normie PN-EN 1SO 1737:
2002 Mleko zaggszczone i mleko zaggszczone stodzone — Oznaczanie zawarto$ci thuszczu — Metoda grawimetryczna (Me-
toda odwotawcza).

IX. METODA OZNACZANIA ZAWARTOSCI TLUSZCZU W MLEKU W PROSZKU (METODA ROSE-GOTTLIEBA)
Zawarto$¢ ttuszczu w mleku w proszku oznacza si¢ zgodnie z metoda okreslong w Normie PN-EN SO 1736: 2002

Mleko w proszku i przetwory mleczne w proszku — Oznaczanie zawarto$ci thuszczu — Metoda grawimetryczna (Metoda
odwotawcza).
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