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Na temelju ¢lanka 17. stavak 3. i ¢lanka 72. Zakona o
hrani ("Sluzbeni glasnik BiH", broj 50/04) i ¢lanka 17. Zakona
0 Vijecu ministara Bosne i Hercegovine ("Sluzbeni glasnik
BiH", br. 30/03, 42/03, 81/06, 76/07, 81/07, 94/07 i 24/08),
Vijece ministara Bosne i Hercegovine, na prijedlog Agencije za
sigurnost hrane Bosne i Hercegovine, u suradnji s nadleznim
tijelima entiteta i Bréko Distrikta Bosne i Hercegovine, na 62.
sjednici odrzanoj 3. rujna 2013. godine, donijelo je

PRAVILNIK
O METODAMA ANALIZA TOPLINSKI OBRAPENOG
MLIJEKA ZA PREHRANU LJUDI

DIO PRVI - OPCE ODREDBE

Clanak 1.
(Predmet propisa)

(1) Ovim se pravilnikom propisuju referentne metode
uzimanja uzoraka i referentne metode analiza toplinski
obradenog mlijeka namijenjenog za prehranu ljudi radi
kontrole kakvoce.

(2) Referentne metode analiza toplinski obradenog mlijeka

su:
a) odredivanje udjela ukupne suhe tvari;

b) odredivanje udjela masti;

c) odredivanje udjela bezmasne suhe tvari;
d) odredivanje udjela ukupnog dusika;

e) odredivanje udjela proteina;

f)  odredivanje specificne mase.

Clanak 2.
(Izvedba referentnih metoda)
Izvedba referentnih metoda analiza, odredivanja kriterija
pouzdanosti i uzorkovanja provodi se sukladno odredbama
propisanim u Aneksu I., koji je sastavni dio ovoga pravilnika.

Clanak 3.
(Metode ispitivanja)
Metode iz ¢lanka 1. ovoga pravilnika propisane su u
Aneksu I1., koji je sastavni dio ovoga pravilnika.

DIO DRUGI - PRIJELAZNE | ZAVRSNE ODREDBE

Clanak 4.
(SluZbena kontrola i inspekcijski nadzor)
Sluzbena kontrola i inspekcijski nadzor provode se
sukladno vaze¢im propisima.

Clanak 5.
(Prestanak vaZenja odredaba)

Danom stupanja na snagu ovoga pravilnika prestaju vaZziti
odredbe Pravilnika o0 metodama uzimanja uzoraka te metodama
kemijskih i fizikalnih analiza mlijeka i mlije¢nih proizvoda
("Sluzbeni list SFRJ", broj 32/83, i "Sluzbeni list RBiH", broj
2/92) koje se odnose na metode uzorkovanja i fizikalno-
kemijske analize mlijeka, te odredbe Uputstva o nacinu
uzimanja uzoraka za vrsenje analiza i superanaliza namirnica i
predmeta opée upotrebe ("Sluzbeni list SFRJ", broj 60/78 i
"Sluzbeni list RBiH", broj 2/92) koje se odnose na toplinski
obradeno mlijeko.

Clanak 6.
(Primjena Pravilnika)

Mlijeko uzorkovano i analizirano sukladno odredbama
propisa navedenim u ¢&lanku 4. ovoga pravilnika moZe se
stavljati na trziSte 12 mjeseci od dana stupanja na snagu ovoga
pravilnika.

Clanak 7.
(Stupanje na snagu)
Ovaj pravilnik stupa na snhagu osmoga dana od dana
objave u "Sluzbenom glasniku BiH".

VM broj 216/13
3. rujna 2013. godine
Sarajevo

Predsjedatelj
Vije¢a ministara BiH
Vjekoslav Bevanda, v. r.

ANEKS I.
DIO I. OPCE ODREDBE
1. UvOD

Propisane su opce odredbe vezane uz reagense, opremu,
izraZavanja rezultata, preciznosti i analiticka izvjeSca.
Laboratoriji zaduZeni za provedbu uzorkovanja i ispitivanja
mlijeka moraju udovoljavati odredbama ovoga Pravilnika.

2. REAGENSI

2.1. Voda
2.1.1. Voda koja se koristi za postupke otapanja,
razrjedivanja ili ispiranja mora biti destilirana,

deionizirana ili demineralizirana voda najmanje jednake
cistoce, osim ako nije druk¢ije navedeno.

Pojam "otapanje" ili "razrjedivanje”, bez dodatnih
navoda, podrazumijeva “otapanje u vodi" il
"razrjedivanje vodom".

2.2. Kemijske tvari

212



Bpoj 82 - Ctpana 94

CIYXBEHU I'TACHUK buX

Vropak, 22. 10. 2013.

Sve kemijske tvari koje se koriste moraju imati priznatu
analiti¢ku cisto¢u, osim ako nije drukgije navedeno.

3. OPREMA

3.1. Popis opreme

Popisi opreme za razlicite referentne metode sadrZe samo
pribor za specijaliziranu upotrebu i pribor koji zahtijeva
posebnu specifikaciju.
3.2. Analiticka vaga

Pojam "analiti¢ka vaga" odnosi se na vagu osjetljivosti 0,1
mg.
4, 1IZRAZAVANJE REZULTATA

4.1. Rezultati

Osim ako je drukgije navedeno, rezultati navedeni u
analitickom izvjeS¢u iz tocke 6. ovoga Aneksa odnose se na
aritmeticku  vrijednost dobivenu iz dvije analize koje
ispunjavaju kriterij ponovljiivosti iz tocke 5.1.1. ovoga Aneksa
naveden za tu metodu. Ukoliko Kriterij ponovljivosti nije
ispunjen, analiza mora biti ponovljena, ako je to moguce, ili
rezultat proglaSen nevazec¢im.
4.2. lzracun masenog udjela

Ako nije drukéije navedeno,
izratunavati kao maseni udio uzorka.

5. KRITERIJI PRECIZNOSTI: PONOVLJIVOST I
OBNOVLJIVOST

5.1. Kriteriji preciznosti koji su zadani u svakoj metodi
definirani su kako slijedi:

Ponovljivost (r) je vrijednost ispod koje je apsolutna
razlika izmedu dva pojedinacna rezultata analiza dobivena
primjenom istog postupka na istom materijalu za analizu,
pod istim uvjetima (isti analiticar, ista oprema, isti
laboratorij i kratak vremenski razmak).

Obnovljivost (R) je vrijednost ispod koje je apsolutna
razlika izmedu dva pojedinacna rezultata analiza dobivena
primjenom istog postupka na istom materijalu za analizu,
pod razli¢itim uvjetima (drugi analiticar, druga oprema,
drugi laboratoriji i/ili drugo vrijeme).

Ako nije drukcije navedeno, za svaku pojedinu
metodu vrijednosti kriterija ponovljivosti i obnovljivosti
svakog postupka predstavljaju intervale s razinom
pouzdanosti od 95% u skladu s odredbom ¢lanka 13.
stavka (2) Zakona o standardizaciji Bosne i Hercegovine
("Sluzbeni glasnik BiH", broj 19/01) BAS ISO 5725.

Potrebne medulaboratorijske pokuse i studije trebalo
bi planirati i provoditi u skladu s medunarodnim
smjernicama.

6. ANALITICKO 1ZVJESCE

U analitickom izvjeS¢u treba biti navedena koristena
metoda analize i dobiveni rezultati. Osim toga, izvjeS¢e mora
sadrzavati sve pojedinosti o postupku koje nisu odredene
metodom analize ili su izborne, kao i sve druge okolnosti koje
su mogle utjecati na dobivene rezultate. Analiticko izvjeSce
treba pruziti sve potrebne informacije za potpunu identifikaciju
uzorka.

DIO Il. UZORKOVANJE TOPLINSKI OBRADENOG
MLIJEKA
1. OPSEG | PODRUCJE PRIMJENE

Ovim se postupkom opisuje referentna
uzorkovanja, prijevoza i skladistenja uzoraka
obradenog mlijeka.

rezultati se moraju

5.1.1.

5.1.2.

5.1.3.

5.1.4.

metoda
toplinski

2. OPCE ODREDBE

Uzorkovanje toplinski obradenog mlijeka u spremnicima i
dr. provest ¢e stru¢na osoba koja je proSla odgovaraju¢u obuku
prije uzorkovanja mlijeka.

Ukoliko je to potrebno, nadlezno tijelo ili ispitni
laboratorij mora poduciti osoblje koje radi uzorkovanje
tehnikama uzorkovanja, kako bi se osiguralo da uzorak bude
reprezentativan i sukladan s cijelom serijom.

Ukoliko je to potrebno, nadlezno tijelo ili ispitni
laboratorij moraju uputiti osoblje koje radi uzorkovanje na
poduku o oznacavanju uzorka, kako bi se osigurao nedvojbeni
identitet uzorka.

3. OPREMA ZA UZORKOVANJE

3.1. Opce odredbe

Oprema za uzorkovanje mora biti izradena od nehrdajuceg
celika ili drugog odgovarajué¢eg materijala primjerene ¢vrstoce i
konstrukcije koji odgovara njenoj namjeni (mijeSanje,
uzorkovanje itd.). Stapovi i mijeSalice za mijeSanje tekuéine u
spremnicima moraju imati dovoljno prostora za odgovarajuce
mijeSanje proizvoda, a da ne uzrokuju nastajanje uZeglosti.
Zlica mora imati &vrstu rugku dostatne duZine kako bi se
omogucilo uzimanje uzoraka na bilo kojoj dubini u spremniku.
Kapacitet Zlice ne smije biti manji od 50 ml.

Spremnici za uzorke i poklopci moraju biti od stakla,
odgovarajucih metala ili plastike.

Materijali od kojih je izradena oprema za uzorkovanje
(ukljucujuci spremnike i poklopce) ne smiju uzrokovati nikakve
promjene na uzorcima koje bi mogle utjecati na rezultate
analize. Sve povrSine opreme za uzorkovanje i spremnika za
uzorke moraju biti ¢iste i suhe, glatke i bez pukotina, a rubovi
im trebaju biti zaobljeni.

4. TEHNIKE UZORKOVANJA

4.1. Opce odredbe

Bez obzira na analize koje treba provesti, mlijeko treba
potpuno promijeSati prije uzorkovanja, i to ruéno ili strojno.

Uzorak treba uzeti odmah nakon mijeSanja, dok se
mlijeko jo3 giba.Volumen uzorka treba odgovarati zahtjevima
analize. Kapacitet koristenih spremnika za uzorke treba biti
takav da su gotovo potpuno ispunjeni uzorkom i da se time
omoguci odgovarajuce mijeSanje sadrzaja prije analize i
izbjegne buckanje tijekom transporta.

4.2. Ruc¢no uzorkovanje
4.2.1.  Uzorkovanje iz viSe posuda

U slucaju kada se kolicina mlijeka iz koje treba uzeti
uzorke nalazi u viSe spremnika, potrebno je uzeti
reprezentativnu koli¢inu iz svakog spremnika i zabiljeziti na
koju koli¢inu mlijeka se odnosi koji uzorak. U slu¢aju da
uzorke iz svakog spremnika ne treba zasebno analizirati, tada
treba promijeSati udjele ovih reprezentativnih koli¢ina u
omjerima razmjernima koli¢ini koja se nalazi u spremnicima iz
kojih je uzet uzorak. Uzorke iz tih skupnih razmjernih koli¢ina
treba uzeti nakon mijeSanja.

4.2.2.  Uzorkovanje iz velikih posuda - skladisni, Zeljeznicki

i cestovni spremnici
4.2.2.1. MijeSanje mlijeka odgovaraju¢im postupkom prije

uzorkovanja.

Za mijeSanje sadrzaja velikih posuda ili skladidnih,
Zeljeznickih i cestovnih spremnika savjetuje se koristenje
strojne mijeSalice sukladno tocki 4.2.2.2. ovoga Aneksa.

Vrijeme mijeSanja odgovara vremenskom razdoblju u
kojemu je mlijeko mirovalo. Potrebno je dokazati da
ucinkovitost postupka mijeSanja koji se primijeni pod bilo
kojim okolnostima odgovara potrebama predvidene analize;
kriterij ucinkovitosti mijeSanja narocito utje¢e na sli¢nost
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rezultata analize provedene na uzorcima uzetima ili iz razlicitih
dijelova poSiljke, ili iz ispusta spremnika u razmacima tijekom
praznjenja. Postupak mijeSanja (neobradenog ili punomasnog)
mlijeka smatrat ¢e se uginkovitim ako razlika u koli¢ini masti
koju sadrZe dva uzorka uzeta pod tim uvjetima iznosi manje od
0,1%.U velikoj posudi s ispustom za izlijevanje na dnu moze na
tocki izlijevanja postojati manja koli¢ina mlijeka koja nije
reprezentativna za cjelokupni sadrzaj, ¢ak ni nakon mijeSanja.
Stoga je bolje uzimati uzorke kroz gornji otvor. Ukoliko se
uzorci uzimaju na ispustu za izlijevanje, treba pustiti dovoljnu
kolicinu mlijeka da protece kako bi se osigurala
reprezentativnost uzoraka u odnosu na cjelinu.

4.2.2.2. MijeSanje sadrzaja velikih posuda ili skladisnih,

Zeljeznickih i cestovnih spremnika moZe se provesti na

sljedec¢e nacine:

- strojnom mijeSalicom ugradenom u spremnike koju
pokrece elektri¢ni motor;

- propelerom ili mijeSalicom koju pokrece elektri¢ni
motor te je postavljena na otvor s mijeSalicom
uronjenom u mlijeko;

- u slucaju cestovnih ili Zeljeznickih spremnika,
ponovnim kruZenjem mlijeka kroz ispusnu cijev
koja je povezana s pumpom za praznjenje spremnika
te je umetnuta kroz gornji otvor;

- ¢istim filtriranim komprimiranim zrakom. U ovom
slucaju trebalo bi koristiti minimalni tlak i volumen
zraka kako bi se sprijecilo nastajanje uZeglosti.

4.3. Uzorkovanje toplinski obradenog mlijeka za prehranu
ljudi u maloprodajnoj ambalaZzi

Uzorci toplinski obradenog mlijeka za prehranu ljudi u
maloprodajnoj ambalazi moraju biti u izvornom pakiranju. Ako
je moguce, uzorke treba uzeti iz stroja za pakiranje ili hladnjace
u postrojenju za obradu $to je prije moguée nakon obrade (za
pasterizirano mlijeko na dan obrade).

Uzorci se uzimaju iz svake vrste toplinski obradenog
mlijeka (pasteriziranog, UHT- obradenog i steriliziranog), i to u
broju koji odgovara analizama 5to ¢e se provoditi i u skladu s
uputama koje je propisao laboratorij koji obavlja ispitivanja ili
drugo nadlezno tijelo.

5. IDENTIFIKACIJA UZORKA

Uzorak treba biti oznagen identifikacijskim kodom tako
da se mozZze odmah identificirati prema uputama laboratorija
koji obavlja analize ili drugog nadleznog tijela.

6. CUVANJE, TRANSPORT I SKLADISTENJE
UZORAKA

Laboratorij koji provodi analize duZan je pripremiti upute
vezane za uvjete cuvanja (kemijske, temperaturne), prijevoza,
skladiStenja i vremenskih razdoblja izmedu uzorkovanja i
analize mlijeka prema vrsti mlijeka i postupku analize koji se
koristi.

Upute trebaju sadrzavati sljedece:

- Tijekom prijevoza i skladiStenja treba poduzeti

preventivne mjere kojima ¢e se sprijeciti izlaganje
stranim mirisima i izravnoj sunéevoj svjetlosti. U
slucaju da je spremnik za uzorke proziran, treba ga
pohraniti na tamnom mjestu.

ANEKS I1.
DIO I. ODREDIVANJE UDJELA UKUPNE SUHE TVARI
1. OPSEG | PODRUCJE PRIMJENE

Ovim se postupkom opisuje referentna metoda za
odredivanje udjela ukupne suhe tvari u mlijeku.

2. DEFINICIJA

Udio ukupne suhe tvari jest masa koja ostane po zavr3etku
to¢no odredenog postupka suSenja na konstantnoj temperaturi
do konstantne mase, a izrazava se kao maseni udio.

3. NACELO

Isparavanje vode iz uzorka za analizu na temperaturi od
102 + 2°C u susioniku.

4. OPREMA | STAKLENI PRIBOR

Potrebna laboratorijska oprema, a narogito:

4.1. Analiticka vaga;

4.2. Eksikator, s u¢inkovitim sredstvom za suSenje (npr. svjeze
osuseni silika-gel s pokazateljem udjela vode);

4.3. Susionik, ventiliran, s temperaturom odrzavanom na 102
+ 2°C na cijelom radnom prostoru;

4.4. Posude s ravnim dnom, visine od 20 do 25mm, promjera
od 50 do 75mm te od odgovaraju¢eg materijala, zajedno s
poklopcima koji dobro prianjaju i lako se uklanjaju;

4.5. Vruc¢a vodena kupelj;

4.6. Homogenizator.

5. PRIPREMA UZORKA ZA ANALIZU

Uzorak mlijeka treba zagrijati na temperaturu izmedu 20 i
25°C. Temeljito promijeSati kako bi se osigurala ravnomjerno
rasporedivanje masti u cijelom uzorku. Izbjegavati previse
snazno mijeSanje da ne bi doSlo do pjenjenja mlijeka ili
buckanja masti. U slucaju da se pokaZe da je teSko rasprsiti sloj
vrhnja, treba polako zagrijati na temperaturu izmedu 25 i 40°C i
pazljivim mijeSanjem umijeSati svo vrhnje sa stjenke
spremnika. Brzo ohladiti uzorak na 20-25°C.

MozZe se koristiti homogenizator kao pomagalo pri
rasprsivanju masti.

Ne moZe se ocekivati dobivanje to¢nih rezultata ukoliko
uzorak sadrZi odvojenu teku¢u mast ili vidljive odvojene bijele
cestice nepravilnog oblika koje prianjaju uz stjenke spremnika.

6. POSTUPAK

6.1. Priprema posuda

Zagrijavati posudu (4.4.) i poklopac tako da se stave u
suSionik (4.3.) jedno pokraj drugog, na temperaturi odrZavanoj
na 102 = 2 °C, barem 30 minuta. Staviti poklopac na zdjelu i
odmah je premjestiti u eksikator (4.2.), te pustiti da se ohladi na
sobnu temperaturu (odnosno barem 30 minuta) i izmjeriti s
to¢nos¢u od 0,1 mg.
6.2. Uzorak za analizu

Odmah izmjeriti, s to¢noS¢u od 0,1 mg, od 3 do 5 g
pripremljenog uzorka za analizu (5.) i staviti u pripremljenu
posudu (6.1.).
6.3. Odredivanje
6.3.1.  Predsusiti posudu 30 minuta griju¢i je na vrucoj

vodenoj kupelji (4.5.).
6.3.2. Zagrijavati posudu, s poklopcem pokraj nje, u suSioniku
(4.3.) dva sata na konstantnoj temperaturi od 102 + 2°C.
Staviti poklopac na posudu i izvaditi je iz suSionika.

Ostaviti posudu u eksikatoru (4.2.) da se ohladi na
sobnu temperaturu (odnosno barem 30 minuta) i izmjeriti
s to¢noS¢u od 0,1 mg.

Ponovno zagrijati posudu, s poklopcem pokraj nje, u
sudioniku (4.3.) jedan sat. Staviti poklopac na zdjelu i
izvaditi je iz suSionika. Pustiti je da se u eksikatoru (4.2.)
hladi barem 30 minuta i izmjeriti je s to¢noS¢u od 0,1 mg.

Ponoviti postupak opisan u tocki 6.3.4. dok razlika u
masi izmedu dva uzastopna mjerenja ne prelazi 0,5 mg.
ZabiljeZiti najnizu masu.

7. IZRAZAVANJE REZULTATA
7.1. lzragun i formula

6.3.3.

6.3.4.

6.3.5.
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Izracun masenog udjela suhe tvari iz:

pri cemu je
W = udio ukupne suhe tvari u g na 100 g,
my = masa posude i poklopca (pogledajte 6.1.), u
gramima,
m; = masa posude, poklopca i uzorka za analizu prije
suSenja (pogledajte 6.2.), u gramima,
m, = masa posude, poklopca i suhog uzorka za analizu
nakon susenja (pogledajte 6.3.5.), u gramima.
ZaokruzZiti dobivenu vrijednost s toéno$¢u od 0,01%
(maseni udio).
7.2. Preciznost
7.2.1.  Ponovljivost (r): 0,10 g ukupne suhe tvari na 100 g
proizvoda.
Obnovljivost (R): 0,20 g ukupne suhe tvari na 100 g
proizvoda.

DIO Il. ODREDIVANJE UDJELA MASTI
1. OPSEG | PODRUCJE PRIMJENE

Ovim se postupkom opisuje referentna metoda
odredivanja udjela masti u sirovom mlijeku i punomasnom
mlijeku, djelomiéno obranom mlijeku i obranom mlijeku.

2. DEFINICIJA

Udio masti u mlijeku jest sva tvar odredena to¢no
odredenom metodom, a izraZzava se kao maseni udio.

3. NACELO

Otopina amonijaka i etanola uzorka za analizu ekstrahira
se pomoc¢u dietiletera i petroletera, otapala koje se uklanja
destilacijom ili isparavanjem, a potom se odreduje masa
ekstrahirane tvari topive u petroleteru. (Ovaj postupak je poznat
kao Roese-Gottliebova metoda).

4. REAGENSI

Svi reagensi moraju biti priznate analiticke cistoce i ne
smiju ostavljati znatne taloge pri slijepoj probi.

Kako bi se provjerila kvaliteta reagensa, treba provesti
odredivanje opisano u toc¢ki 6.3. Koristiti praznu tikvicu, ¢asu
ili metalnu zdjelu (5.8.) za mjerenje, pripremljene u skladu s
tockom 6.4., kao taru (kako bi se omogucilo ispravljanje uginka
promjena u atmosferskim prilikama na rezultate mjerenja).
Ukoliko talog ispravljen za ocitu promjenu mase tare prelazi
2,5 mg, potrebno je odvojeno odrediti talog otapala
isparavanjem 100ml dietiletera (4.4.) i 100 ml petroletera (4.5.),
tim redoslijedom. Takoder koristiti taru za mjerenje. U slucaju
da je talog ve¢i od 2,5 mg, potrebno je progistiti otapalo
destilacijom ili ga zamijeniti.

4.1. Otopina amonijaka, koja sadrzi otprilike 25% (m/m) NHs.
MozZe se koristiti i otopina amonijaka vece koncentracije
(pogledajte 6.5.1. i A.1.5.1.).

4.2. Etanol, barem 94% (v/v). Etanol razgraden metanolom
moZze se koristiti ako je sigurno da to ne utjece na rezultate
odredivanja.

4.3. Otopina kongo crvenila ili krezol crvenila
Otopiti 1 g kongo crvenila ili krezol crvenila u vodi i

razvodniti do 100 ml.

Napomena: KoriStenje ove otopine, koja omogucava da se
lak8e vidi granica izmedu sloja otapala i vodenog sloja, nije
obvezno (pogledajte 6.5.2.). Mogu se koristiti i druge vodene
otopine u boji ukoliko ne utje¢u na rezultate odredivanja.

4.4. Dietileter bez peroksida koji ne sadrzi vise od 2 mg/kg
antioksidansa i udovoljava zahtjevima slijepe probe (6.3.).

7.2.2.

4.5. Petroleter, s rasponom klju¢anja izmedu 30 i 60°C.

4.6. Smjesa otapala, pripravljeno neposredno prije koriStenja
mijeSanjem jednakih volumena dietiletera (4.4.) i
petroletera (4.5.).

5. OPREMA | STAKLENI PRIBOR

Upozorenje: Buduci da odredivanje ukljucuje koriStenje
hlapljivih i zapaljivih otapala, sva koriStena elektricna oprema
mora biti sukladna s propisima koji se odnose na koristenje tih
otapala.

Potrebna laboratorijska oprema, a narogito:

5.1. Analiticka vaga

5.2. Centrifuga, u kojoj se mogu vrtjeti tikvice ili epruvete za
ekstrakciju masti (5.6.) rotacijskom frekvencijom od 500
do 600 okretaja u minuti kako bi se proizvelo
gravitacijsko polje od 80 do 90 g na vanjskim krajevima
tikvica ili epruveta.

Napomena: Koristenje centrifuge nije obvezno (6.5.5.).
5.3. Destilator ili instrument za isparavanje, kako bi se

omogucilo destiliranje otpala i etanola iz tikvica ili

isparavanje iz ¢asa i zdjela (pogledajte 6.5.12. i 6.5.15.) na

temperaturi koja ne prelazi 100°C.

5.4, SuSionik, koji se zagrijava elektricnim putem, s potpuno
otvorenim ventilacijskim otvorom(ima), i u kojemu se
temperatura moZe odrZavati na 102 + 2°C na cijelom
radnom prostoru. SuSionik bi trebao biti opremljen
odgovaraju¢im termometrom.

5.5. Vodena kupelj, u kojoj se temperatura moze odrzavati na
35-45°C.

5.6. Tikvice za ekstrakciju masti tipa Mojonnier
Napomena: Moguce je Koristiti i epruvete za ekstrakciju

sifonom ili nastavcima boce Strcaljke, ali u tom slucaju je

postupak drugaciji te je naveden u dodatku.

Tikvice (ili epruvete) moraju imati ¢epove od brusenog
stakla, kvalitetnog pluta ili drugog materijala na koje ne djeluju
reagensi koji se koriste. Cepove od pluta treba ekstrahirati
dietileterom (4.4.), namakati u vodi pri 60°C ili najmanje 15
minuta, a nakon toga ostaviti da se ohladi u vodi kako bi ostali
zasic¢eni pri koristenju.

5.7. Stalak, za drZanje tikvica (ili epruveta) za ekstrakciju
masti (pogledajte 5.6.).

5.8. Boca Strcaljka, za koriStenje smjese otapala (4.6.). Ne
smije se koristiti plasti¢na boca Strcaljka.

5.9. Posude za sakupljanje masti, npr. tikvice za kljucanje (s
ravnim dnom), ili Erlenmeyerove tikvice kapaciteta 125-
250 ml ili metalne posude. Ukoliko se koriste metalne
posude, najbolje je da su od nehrdajuceg celika, s ravnim
dnom, po moguénosti s noscem, te trebaju biti promjera
80-100 mm i visine oko 50 mm.

5.10. Pomagala za kljucanje, bez masti, od neporoznog
porculana ili silicij-karbida ili staklenih kuglica
(neobvezno u slugaju metalnih zdjela).

5.11. Menzure, kapaciteta 5 i 25ml.

5.12. Pipete, s oznacenom ljestvicom, kapaciteta 10 ml.

5.13. KlijeSta, metalna, namijenjena drzanju tikvica, ¢asa ili
zdjela.

6. POSTUPAK

Napomena: Druga moguénost koja je opisana u Dodatku
je Kkoristenje epruveta za ekstrakciju masti sa sifonom ili
nastavcima boce Strcaljke (pogledajte napomenu pod 5.6.).
6.1. Priprema uzorka za analizu

Prilagoditi temperaturu laboratorijskog uzorka na otprilike
35-40°C, 15 minuta, i to pomocu vodene kupelji. Temeljito, ali
lagano promije$ati uzorak stalnim preokretanjem boce tako da
ne nastaje pjena i brzo ohladiti na otprilike 20°C.
6.2. Uzorak za analizu
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PromijeSati uzorak za analizu (6.1.) polaganim
preokretanjem boce tri ili cetiri puta i odmah izvagati, s
to¢no3¢u od 1 mg, od 10 do 11 g uzorka za analizu, izravno ili
na temelju razlike, i prenijeti ga u tikvicu za ekstrakciju (5.6.).

Uzorak za analizu mora u cijelosti biti u donjem (manjem)
dijelu tikvice za ekstrakciju.

6.3. Slijepa proba

Provesti slijepu probu istovremeno, i to koriStenjem istog
postupka i istog reagensa, ali tako da umjesto uzorka za analizu
stavimo od 10 do 11 ml vode.

Promjena prave mase posude za sakupljanje masti,
ispravljena za ukupnu promjenu mase kontrolne posude ne
smije prelaziti 2,5 mg.

6.4. Priprema posude za sakupljanje masti

Osusiti posudu (5.9.) zajedno s nekoliko pomagala za
kljucanje (5.10.) kako bi se potaknulo lagano Kkljucanje tijekom
sljedeceg uklanjanja otapala u susioniku (5.4.) u trajanju od
jednog sata. Ostavite posudu da se ohladi (ne u eksikatoru, ali
zaStitite od praSine) na sobnoj temperaturi za mjerenje (staklene
posude pustiti da se hlade barem jedan sat, a metalne posude
barem 30 minuta). Koristiti klijeSta za stavljanje posude na
vagu i provedite vaganje s toénoS¢u od 0,1 mg, te pritom treba
izbjegavati promjene temperature.

6.5. Odredivanje

6.5.1.  Dodati 2 ml otopine amonijaka (4.1.) ili odgovarajuci
volumen otopine amonijaka vece koncentracije i temeljito
pomijeSati s uzorkom za analizu u manjem dijelu tikvice.
Nakon dodavanja amonijaka provesti analizu bez
odgadanja.

Dodati 10 ml etanola (4.2.) i lagano, ali temeljito
promijeSati dopustajuc¢i da sadrzaj tikvice tece naprijed-
nazad izmedu njena dva dijela; izbjegavati da tekucina
dode preblizu vratu tikvice. Prema Zelji dodati dvije kapi
otopine kongo crvenila ili krezol crvenila (4.3.).

Dodati 25 ml dietiletera (4.4.), zatvoriti tikvicu cepom
od pluta zasi¢enim vodom ili zatvaratem smocenim
vodom (pogledajte 5.6.), te tresti tikvicu umjerenom
jacinom (kako bi se izbjeglo stvaranje postojanih
emulzija) jednu minutu s tikvicom u vodoravnom
poloZaju, tako da manji dio stoji prema gore. Povremeno
dopustiti da se tekucina iz veceg dijela preto¢i u manji
dio. Prema potrebi ohladiti tikvicu u vodi iz slavine, a
zatim pazljivo ukloniti ¢ep od pluta ili drugi zatvarac i
pomocéu boce Strcaljke (5.8.) isprati ga i vrat tikvice s
malo smjese otapala (4.6.) tako da isprani sadrZzaj ude u
tikvicu.

Dodati 25 ml petroletera (4.5.), zatvoriti tikvicu
ponovno namocenim ¢epom od pluta ili drugim
zatvara¢em (ponovno smogciti uranjanjem u vodu) i lagano
tresti tikvicu 30 sekundi kako je opisano u tocki 6.5.3

Centrifugirati zatvorenu tikvicu od 1 do 5 minuta
rotacijskom brzinom od 500 do 600 okretaja u minuti
(5.2.). Ukoliko centrifuga nije na raspolaganju (pogledati
napomenu uz 5.2.), ostaviti zatvorenu tikvicu da stoji na
stalku (5.7.) barem 30 minuta, dok se gornji sloj jasno i
vidljivo ne odvoji od vodenog sloja. Prema potrebi
ohladiti tikvicu pod teku¢om vodom.

Pazljivo ukloniti ¢ep pluta ili drugi zatvara¢ i isprati
ga kao i unutarnju stranu vrata tikvice s malo smjese
otapala (4.6.) tako da isprani sadrZaj ude u tikvicu.
Ukoliko se granica nalazi ispod kraja vrata tikvice, isprani
sadrzaj treba podignuti nesto iznad te razine lagano ulijevajuci
vodu niz stjenku tikvice tako da se olak3a prelijevanje otapala.
6.5.7. DrzZe¢i tikvicu za ekstrakciju za manji dio, paZljivo

preliti najvecu moguéu kolicinu gornjeg sloja u

pripremljene posude za sakupljanje masti (6.4.) koje

6.5.2.

6.5.3.

6.5.4.

6.5.5.

6.5.6.

sadrze nekoliko pomagala za kljucanje (5.10.) u slucaju
tikvica (po izboru s metalnim posudama), izbjegavajuci
izlijevanje vodenog sloja.

Isprati vanjsku stranu vrata tikvice za ekstrakciju s
malo smjese otapala (4.6.), sakupljaju¢i isprani sadrZaj u
posudu za sakupljanje masti i paze¢i da se smjesa otapala
ne prelije preko vanjskog dijela tikvice za ekstrakciju.
Prema Zelji se otapalo ili dio otapala moze ukloniti iz
posude destilacijom ili isparavanjem kako je opisano u tocki
6.5.12.
6.5.9.

6.5.8.

Dodati 5 ml etanola (4.2.) sadrZaju tikvice za
ekstrakciju, pritom Kkoriste¢i etanol za ispiranje
unutradnjosti vrata tikvice, i promijesati kako je opisano u
tocki 6.5.2.

6.5.10. Provesti drugu ekstrakciju ponavljanjem radnji
opisanih u to¢ckama od 6.5.3. do 6.5.8., ali koriste¢i samo
15 ml dietiletera (4.4.) i 15 ml petroletera (4.5.); koristiti
eter za ispiranje unutraSnjosti vrata tikvice za ekstrakciju.
Prema potrebi podignuti granicu na sredinu vrata tikvice
kako bi se omogucilo da kona¢no izlijevanje otapala bude
§to potpunije.

6.5.11. Provesti trecu ekstrakciju daljnjim ponavljanjem
radnji opisanih u to¢kama od 6.5.3. do 6.5.8., ali koristeci
samo 15 ml dietiletera (4.4.) i 15 ml petroletera (4.5.);
koristiti eter za ispiranje unutraSnjosti vrata tikvice za
ekstrakciju. Prema potrebi podignuti granicu na sredinu
vrata tikvice kako bi se omogucilo da kona¢no izlijevanje
otapala bude Sto potpunije. Treca ekstrakcija moZe se
ispustiti u slucaju obranog mlijeka.

6.5.12. Otapala (ukljuéuju¢i etanol) iz tikvice ukloniti Sto
potpunije postupkom destilacije, ili iz ¢aSe ili zdjele
isparavanjem (5.3.), ispiru¢i unutradnjost vrata tikvice s
malo mijeSanog otapala (4.6.) prije zapocinjanja
destilacije.

6.5.13.  Grijati posudu za sakupljanje masti (s tikvicom pored
nje kako bi para otapala isparila) jedan sat u suSioniku
(5.4.). Ukloniti posudu za sakupljanje masti iz suSionika,
ostaviti da se ohladi (ne u eksikatoru, ali zaStitite od
praSine) na temperaturu sobe za mjerenje (staklene posude
neka stoje barem sat vremena, a metalne posude barem 30
minuta) i obaviti mjerenje s to¢nos¢u od 0,1 mg.

Ne brisati posudu neposredno prije mjerenja. Staviti
posudu na vagu koriStenjem klijeSta i narocito izbjegavati
promjene temperature.

6.5.14. Ponavljati radnje opisane u tocki 6.5.13. dok se masa
posude za sakupljanje masti ne smanji za 0,5 mg ili
manje, ili poveca, izmedu dva uzastopna mjerenja.
ZabiljeZiti najmanju izmjerenu masu posude za
sakupljanje masti i ekstrahirane tvari.

6.5.15. Dodati 25 ml petroletera u posudu za sakupljanje
masti kako bi se provjerilo je li ekstrahirana tvar u
potpunosti topljiva. Lagano zagrijati i mijeSati otapalo dok
se sva mast ne otopi.

Ukoliko je ekstrahirana tvar u potpunosti topljiva u
petroleteru, uzima se da je masa masti razlika izmedu konacne
mase posude koja sadrzi ekstrahiranu tvar (6.5.14.) i pocetne
mase.

6.5.16. Ukoliko je ekstrahirana tvar u potpunosti topljiva u
petroleteru ili u slu¢aju sumnje, u potpunosti ekstrahirati
mast iz posude ponavljanim ispiranjem toplim
petroleterom. Pustiti sve tragove netopljive tvari da se
slegnu i pazljivo izliti petroleter bez uklanjanja netopljive
tvari. Ponoviti ovaj postupak jo$ tri puta koriStenjem
petroletera za ispiranje unutradnjosti vrata posude.

Na kraju isprati vanjski dio vrha posude smjesom otapala
tako da se otapalo ne proSiri preko vanjske strane posude.
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Ukloniti paru petroletera iz posude jednosatnim zagrijavanjem
posude u suSioniku, pustiti da se ohladi i izmjeriti kako je
opisano u totkama 6.5.13. i 6.5.14.

Uzeti da je masa masti razlika mase odredene u tocki
6.5.14. i ove kona¢ne mase.

7. IZRAZAVANJE REZULTATA

7.1. lzracun i formula
Izracunajte maseni udio masti iz:

pri ¢emu je

F = udio masti,

my = masa uzorka za analizu (6.2.), u gramima,

m; = masa posude za sakupljanje masti i ekstrahirane tvari
odredene u tocki 6.5.14., u gramima,

m, = masa pripremljene posude za sakupljanje masti ili, u
slu¢aju neotopljenog materijala, posude za sakupljanje masti i
netopivog taloga odredenog u to¢ki 6.5.16., u gramima,

mz = masa posude za sakupljanje masti Kkoristene u
slijepoj probi (6.3.) i sav ekstrahirani materijal odreden u tocki
6.5.14., u gramima,

m, = masa pripremljene posude za sakupljanje masti
(pogledati 6.4.) koriStene u slijepoj probi (6.3.) ili, u slucaju
netopljenog materijala, posude za sakupljanje masti i netopivog
taloga odredenog u tocki 6.5.16., u gramima.

Prikazati rezultat s to¢no3¢u od 0,01 mg.

7.2. Preciznost

7.2.1.  Ponovljivost (r):
- za punomasno mlijeko i djelomi¢no obrano mlijeko;
0,02 g masti na 100 g proizvoda,
- za obrano mlijeko: 0,01 g masti na 100 g proizvoda
7.2.2.  Obnovljivost (R):
- za punomasno mlijeko: 0,04 g masti na 100 g
proizvoda,
- za djelomiéno obrano mlijeko: 0,03 g masti na 100 g
proizvoda,
- za obrano mlijeko: 0,025 g masti na 100 ¢
proizvoda.

DIO 1. ODREPIVANJE UDJELA BEZMASNE SUHE
TVARI )
1. OPSEG | PODRUCJE PRIMJENE

Ovim se postupkom opisuje referentha metoda za
odredivanje udjela bezmasne suhe tvari u toplinski obradenom
mlijeku.

2. DEFINICIJA 1 IZRACUN

Udio bezmasne suhe tvari izrazava se kao maseni udio.
Udio bezmasne suhe tvari jest udio ukupne suhe tvari
(pogledati Odjeljak 1.) umanjen za udio masti (pogledati
Odjeljak I1.).
DIO IV. ODREPIVANJE UDJELA UKUPNOG DUSIKA
1. OPSEG | PODRUCJE PRIMJENE

Ovim se postupkom opisuje referentna metoda za
odredivanje udjela ukupnog duSika u sirovom mlijeku i
punomasnom mlijeku, djelomi¢no obranom mlijeku i obranom
mlijeku.

2. DEFINICIJA

Udio ukupnog dusika u mlijeku jest udio duSika, izrazen
kao maseni udio, kako je to odredeno to¢no opisanom
Kjeldahlovom metodom.

3. NACELO

Izmjerena  kolicina  uzorka  mlijeka tretira  se
koncentriranom sumpornom kiselinom i kalij-sulfatom i
bakar(ll)-sulfatom kao katalizatorom, kako bi se duSik iz
organskih spojeva preveo u amonijev sulfat. Amonijak se
oslobada dodavanjem otopine natrijevog hidroksida, a zatim se
destilira i apsorbira u otopinu borne kiseline. To se titrira
kiselom otopinom.

4. REAGENSI

4.1. Kalijev sulfat (K,SOy).

4.2. Otopina bakrovog sulfata. Otopiti 5,0 g bakar(ll)-sulfata
pentahidrata (CuSO,, 5H,0) u vodi i razvodniti do 100 ml
(na 20°C) u odmjernoj tikvici.

4.3. Sumporna kiselina, barem 98,0% (m/m) H,SO,.

4.4. Otopina natrijevog hidroksida, 47% (m/m) 704 g NaOH/I
(20 °C).

Napomena: Moze se Koristiti i otopina natrijevog
hidroksida manje koncentracije, npr.: 40% (m/m) 572 g/l, 20
°C; ili 30% (m/m) 399 g/l, 20 °C.

4.5. Otopina borne kiseline. Otopiti 40 g borne Kkiseline
(H3BO3) u jednoj litri vruée vode, ostaviti da se ohladi i
spremiti u bocu od borosilikatnog stakla.

4.6. Indikatorska otopina. Otopiti 0,01 g crvenog metila, 0,02
g plavog bromtimola i 0,06 g zelenog bromkrezola u 100
ml etanola. Spremiti otopinu u smedu zatvorenu bocu na
hladno i tamno mjesto.

4.7. Volumetrijska otopina
c(1/2 H,S0,) ili c(HCI) = 0,1 mol/l standardizirana s

to¢noSéu od 0,0001 mol/l.

4.8. Saharoza bez dusika.

4.9. Amonijeva sol, ¢ista, kao S$to su amonijev oksalat
(NHy4)2C,0,, H,0 ili amonijev sulfat (NH4),SO,.

4.10. Triptofan (C1;H12N,0,), fenacetin (C1oH,CH,CONHy) ili
lizin  mono- ili dihidroklorid (CgHy4N,O»-HC1 ili
C6H14N202'2HC1).

Napomena: Cistoéa reagensa u tockama 4.9. i 4.10.
trebala bi biti iznad stupnja "analiticke ¢istoce". Ukoliko je na
raspolaganju, trebala bi se Kkoristiti certificirana otopinu
amonijeve soli (4.9.).

5. OPREMA | STAKLENI PRIBOR

Potrebna laboratorijska oprema, a narogito:

5.1. Kjeldahlove tikvice kapaciteta 500 ml.

5.2. Odgovaraju¢a pomagala za kljucanje, npr. staklene
kuglice promjera oko 5 mm, Hengarove granule, kamen
plavac.

5.3. Birete ili automatska pipeta, za doziranje 1,0 ml.

5.4. Menzure s oznacenim ljestvicama, staklene, kapaciteta 50,
100 i 250 ml.

5.5. Digestor u nagnutom poloZaju (oko 45°), s elektri¢nim
grijacima ili plinskim plamenicima koji ne zagrijavaju
tikvicu iznad razine njenog sadrzaja, sa sustavom za
ekstrahiranje dima.

5.6. Destilator, izraden od borosilikatnog stakla, na koji se
moZze spojiti Kjeldahlovu tikvicu (5.1.) i koji se sastoji od
ucinkovite glave Strcaljke povezane s ucinkovitim
hladilom s ravnom unutarnjom cijevi i odvodnom cijevi
povezanom s njegovim donjim zavrSetkom; povezne
cijevi i zatvaraé(i) moraju dobro prianjati i po moguénosti
biti od neoprenske gume.

5.7. Pipeta ili automatska pipeta, za 0,1 ml.

5.8. Cunjaste tikvice, kapaciteta 500 ml, graduirane na 200 ml.

5.9. Bireta kapaciteta 50 ml, graduirana na 0,1 ml, s
maksimalnom moguénoS¢u pogreSke + 0,05 ml.

5.10. Povecalo, za ocitavanje birete (5.9.).
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5.11. pH-metar
5.12. Automatska bireta.

6. POSTUPAK

6.1. Dodati pomagala za kljucanje (5.2.) (npr. tri staklene
kuglice) u Kjeldahlovu tikvicu (5.1.), 15 g Kkalijevog
sulfata (4.1.), 1,0 ml otopine baktovog sulfata (4.2.),
otprilike 5 g uzorka mlijeka (izmjerenog s to¢nos¢u od
0,001 g) i 25 ml sumporne Kkiseline (4.3.). Koristiti
kiselinu za ispiranje otopine bakrovog sulfata, kalijevog
sulfata ili mlijeka na vratu tikvice, te lagano promijeSati
sadrZaj tikvice.

Napomena: Budu¢i da organska tvar troSi sumpornu
kiselinu tijekom kljucanja, za razgradnju umjesto 25 ml koristi
se 30 ml H,SO, (4.3.) ako mlijeko sadrzi vise od 5,0 % (m/m)
masti. Isto bi trebalo uginiti i u slijepoj probi.

6.2. Zagrijte svaku Kjeldahlovu tikvicu u digestoru (5.5.), u
pocetku vrlo polako tako da crna pjena ostane unutar
trbuastog dijela tikvice. Kada prestane pocetno pjenjenje
i pojavi se obilna bijela para, snazno prokuhajte (kisela
para ¢e se kondenzirati kada dode na pola puta do vrha
vrata tikvice) dok ne nestanu sve crne Cestice i dok sadrZaj
tikvice ne bude jasno blijede plavo-zelene boje. Tada
lagano kuhati barem 1,5 sat. Primiti na znanje sljedece:

(@ Ne bi trebalo proteci vise od 1 sata da sadrzZaj tikvice
postane bistar, a razgradnja ukupno ne bi trebala
trajati krace od 2,5 sata. Ukoliko je potrebno vise od
jednog sata za razbistravanje, ukupno trajanje
razgradnje treba se povecati sukladno tome.

(b) Dodani kalijev sulfat potice razgradnju, buduéi da
podize temperaturu kljucanja smjese. Ukoliko je
preostali volumen H,SO, manji od otprilike 15 ml
na kraju razgradnje, dusik je moZda izgubljen zbog
prekomjernog zagrijavanja. U slucaju plinskog
grijanja trebate zagrijati tikvicu na ploc¢i od toplinski
izolacijskog materijala, s kruznim otvorom takvog
promjera da slobodni plamen samo dodiruje dio
tikvice koja je ispod povrSine tekuceg sadrzaja
(5.5.).

(c) Ukoliko crne ¢estice udu u vrat tikvice i ne spere ih
se potpuno u trbuh tikvice kretanjem Kiseline u
pocetnim fazama razdoblja snaznog zagrijavanja (to
bi se moglo olakSati okretanjem tikvice), treba
pustiti da se tikvica dovoljno ohladi i pazljivo je
isprati minimalnom koli¢inom vode. Zatim nastaviti
razgradnju kako je gore opisano.

6.3. Kada se Kjeldahlove tikvice potpuno ohlade, dodati 300
ml vode (pogledati napomenu) u svaku tako da se paZljivo
ispere vrat tikvice, te temeljito promijeSati sadrzaj pazeci
na to da se otope kristali koji su se odvojili. Dodati
pomagala za kljucanje (5.2.) kako bi se osiguralo
jednoli¢no kljucanje. Zatim u svaku tikvicu dodati 70 ml
otopine natrijevog hidroksida (4.4.) (pogledati napomenu)
lagano ulijevajuéi otopinu kroz nako3eni vrat tikvice da se
stvori donji sloj u trbuSastom dijelu; ne mogiti vrh vrata
otopinom natrijevog hidroksida.

Napomena: Potrebno je da zajednic¢ki volumen vode i
otopine natrijevog hidroksida iznosi 370 ml kako bi se
omogucilo sakupljanje oko 150 ml destilata upravo prije nego
Sto uslijedi neujednaceno kljucanje. Stoga, ako se doda veci
odgovaraju¢i  volumen  otopine natrijevog  hidroksida
koncentracije manje od 47% (m/m), volumen dodane vode
smanjit ¢e se prema tome. Primjerice, ukoliko se doda 85 ml od
40% (m/m) ili 125 ml od 30% (m/m) otopine natrijevog
hidroksida, volumen dodane vode iznosit ¢e 285 ml ili 245 ml.

6.4. Odmah spojiti svaku Kjeldahlovu tikvicu na destilator
(5.6.). Pobrinite se da vrh odvodne cijevi hladila bude
uronjen u 50 ml borne kiseline (4.5.) zajedno s 0,20 ml (5
- 6 kapi) indikatorske otopine (4.6.) u ¢unjastoj tikvici
(5.8.). Zavrtjeti sadrZaj svake Kjeldahlove tikvice kako bi
se temeljito promijeSao i zakuhao, ali u pocetku lagano
kako bi se sprijecilo pretjerano pjenjenje. Nakon Sto se
sakupi 100 do 125 ml destilata, spustati svaku ¢unjastu
tikvicu dok se vrSak odvodne cijevi hladila ne nade na
otprilike 40 mm iznad oznake za 200 ml. Nastaviti svaku
pojedinacnu destilaciju dok ne pocne neujednaceno
kljucanje, a zatim odmah prestati zagrijavati. Odvojiti sve
Kjeldahlove tikvice i isprati vrh odvodnih cijevi hladila
pomoc¢u malo vode, sakupljajudi isprani sadrzaj u ¢unjastu
tikvicu.

Treba znati sljedece:

(a) Stupanj destilacije mora biti takav da se otprilike
150 ml destilata sakupi kada zapo¢ne neujednaceno
kljucanje, a volumen sadrzaja svake ¢unjaste tikvice
tada ¢e iznositi otprilike 200 ml.

(b) Uginkovitost svakog hladila trebala bi biti takva da
temperatura sadrZzaja svake cunjaste tikvice ne
prelazi 25°C tijekom destilacije.

6.5. Titrirati svaki destilat sa standardnom volumetrijskom
otopinom (4.7.) dok pH ne bude 4,6 + 0,1, te pritom
koristiti pH-metar i po Zelji automatsku biretu. Dodavanje
indikatora pomaze pri provjeravanju pravilnog tijeka
titracije. Ogitati vrijednosti na bireti s to¢no3¢u od 0,1 ml
pomoc¢u povecala (5.10.), izbjegavajuci greSke vezane za
menisk.

Titriranje se moze provesti samo s indikatorom. Potrebno
je titrirati dok boja destilata ne postane jednaka boji prethodno
pripremljene otopine od 150 ml vode u koju je dodano 50 ml
otopine borne kiseline i 0,20 ml indikatora sadrZzanog u
cunjastoj tikvici (5.8.).

6.6. Provesti slijepu probu u skladu s tockama od 6.1. do 6.5.,
a umjesto uzorka mlijeka za postupak uzeti 5 ml
destilirane vode i otprilike 0,1 g saharoze (4.8.).
Napomena: Za titraciju slijepog destilata potreban je mali

volumen standardne volumetrijske otopine (4.7.).

6.7. Redovito provjeravati ispravnost postupka Kkoristenjem

dva rekuperacijska pokusa, prate¢i postupak opisan u

to¢kama od 6.1. do 6.5.

Provjeriti dolazi li do gubitka duSika zbog
prekomjernog zagrijavanja ili mehanickih curenja tijekom
destilacije, i to koriStenjem uzorka za analizu od 0,15 g
amonijevog oksalata ili sulfata (4.9.) izmjerenog s
to¢nos¢u od 0,001 g i 0,1 g saharoze (4.8.).

Postotak rekuperiranog duSika mora iznositi izmedu

99,0% i 100,0%.

NiZi ili visi rezultati ukazuju na propuste u postupku i/ili
netoénost koncentracije standardnih otopina (4.7.).

6.7.2.  Provjeriti je li postupak razgradnje dovoljan za
oslobadanje ukupnog proteinskog duSika koristenjem
uzorka za analizu od 0,20 g ¢istog triptofana, 0,35 g
fenacetina ili 0,20 g lizin hidroklorida (4.10.). Sva
mjerenja trebala bi biti provedena s to¢nos¢u od 0,001 g.
Najmanje 98-99 % dusika trebalo bi biti rekuperirano.

7. SIGURNOSNE MJERE

Pri radu s koncentriranom sumpornom kiselinom i
natrijevim hidroksidom i kada se rukuje Kjeldahlovim
tikvicama uvijek nositi laboratorijsku kutu, zaStitne naocale i
rukavice otporne na kiselinu.

Nikad ne ostavljati Kjeldahlove tikvice bez nadzora
tijekom destilacije. Zbog potencijalne opasnosti, odmah

6.7.1.
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zaustaviti destilaciju ako sadrzaj tikvice kljuca prejako. Ukoliko
je struja iskljucena vise od dvije do tri minute, spustiti tikvicu
za sakupljanje tako da destilacijski vrSak bude izvan tekuéine.

8. IZRAZAVANJE REZULTATA

8.1. lzracun i formula:
Izracunajte udio dusika (Wy), izrazeno u gramima duSika
na 100 g proizvoda, pomocu sljedece formule:

pri ¢emu je:

W)y = udio dusika,

V = volumen standardne volumetrijske otopine kiseline
koritene pri odredivanju, u mililitrima,

Vo = volumen standardne volumetrijske otopine kiseline
koriStene u slijepoj probi, u mililitrima,

¢ = koncentracija, izraZzena u molima po litri standardne
volumetrijske otopine kiseline (4.7.),

m = masa uzorka za analizu u gramima.

Zaokruziti rezultat na 0,001 g na 100 g.
8.2. Preciznost
8.2.1.  Ponovljivost (r): 0,007 g na 100 g.
8.2.2.  Obnovljivost (R): 0,015 g na 100 g.

9. IZMJENE POSTUPAKA

9.1. Koristiti aparaturu za razgradnju s cilindri¢nim tikvicama,
umjesto digestora i Kjeldahlovih tikvica opisanih u
tockama 5.5. i 5.1. U tom slucaju svaki uredaj treba
zasebno provjeriti kako bi se utvrdile potencijalne
nepravilnosti (6.7.).

9.2. Koristiti parnu destilaciju umjesto izravnog zagrijavanja
tikvica (6.4.). Kada instrument ne dopusta koriStenje
destilirane vode, treba obratiti pozornost na to sadrZi li
voda hlapljive kiseline ili baze.

9.3. Uzorak za analizu od 1 g mlijeka (semi-makro Kjeldahl)
moze se koristiti umjesto 5 g (6.1.) ako se:

- koli¢ine reagensa koristenog za mineralizaciju (6.1.):

H,SO,4, CuS04-5H,0, K,SO4 Smanje u istom
omjeru (1/5);

- ukupno trajanje razgradnje (6.2.) smanji na 75

minuta;

- koli¢ina otopina natrijevog hidroksida (6.3.) smanji

u istom omjeru (1/5);

- mora koristiti standardna kisela otopina (4.7.) nize

koncentracije (0,02 do 0,03 mol/l).

Napomena: KoriStenje jedne ili vise ovih moguénosti
prihvatljivo je samo ukoliko su vrijednost ponovljivosti (8.2.1.)
i rezultati dviju provjera toc¢nosti (6.7.) sukladni s uvjetima
propisanima ovom metodom.

DIO V. ODREDIVANJE UDJELA PROTEINA
1. OPSEG | PODRUCJE PRIMJENE

Ovim se postupkom opisuje referentna metoda za
odredivanje udjela proteina u toplinski obradenom mlijeku.
2. DEFINICIJA

Udio proteina jest vrijednost koja se dobije mnoZenjem
udjela ukupnog dusika, izrazenog kao maseni udio, odredenog
metodom opisanom u Odjeljku IV. stavku 3., s odgovarajuc¢im
faktorom (3.).
3. 1ZRACUN

Udio proteina u mlijeku kao maseni udio = 6,38 x udio
ukupnog dusika N u mlijeku %.

DIO VI. ODREDIVANJE SPECIFICNE MASE
1. OPSEG | PODRUCJE PRIMJENE

Ovim se postupkom opisuje referentna metoda
odredivanja specificne mase sirovog mlijeka i punomasnog
mlijeka, djelomi¢no obranog mlijeka i obranog mlijeka na
20°C.

2. DEFINICIJA

Specificna masa mlijeka jest omjer mase odredenog
volumena mlijeka na 20°C i mase istog volumena vode na
20°C.

3. NACELO

Specificna masa na 20°C odreduje se hidrometrom.

4. OPREMA | STAKLENI PRIBOR

Potrebna laboratorijska oprema, a narogito:
4.1. Hidrometar

Specifi¢ni gravitacijski Hidrometar je instrument koji se
sastoji od staklenog plovka koji je u svome donjem dijelu Sirok
i teZzak. Cilindri¢na staklena cjevcica je spojena na gornji kraj
plovka te je usporedna s njim; gornji dio cjevcice je zatvoren.

Stakleni plovak sadrzi teret (olovo, Ziva itd.) namijenjen
prilagodavanju mase hidrometra. Cjevéica ima ljestvicu od
1,025 do 1,035 g/ml.

Hidrometar bi trebalo provjeriti  piknometrijskom
metodom, koriStenjem piknometra kapaciteta oko 100 ml Kkoji
je opremljen termometrom za mjerenje preciznosti.

4.2. Cilindri (stakleni ili od nehrdajuceg celika).

Njihove minimalne dimenzije trebale bi biti sljedece:

- unutarnji promjer otprilike 35 mm,

- unutarnja visina otprilike 225 mm.

4.3. Vodena kupelj regulirana na 20 + 0,1°C.

4.4. Vodena kupelj regulirana na 40 £ 2°C.

4.5. Termometar, s oznagenom ljestvicom podijeljenom na
0,5°C.

5. POSTUPAK

5.1. PromijeSati uzorak preokretanjem kako bi se rasprsila
mast te ga staviti u vodenu kupelj na 40°C (4.4.). Pustiti
da uzorak dosegne temperaturu od 40°C i odrZavati tu
temperaturu pet minuta. Temeljito promijeSati laganim
preokretanjem kako bi se mast ravnomjerno rasporedila.
Uzorak ohladiti na 20°C u drugoj vodenoj kupelji (4.3.).

5.2. Temeljito promijeSati uzorak laganim preokretanjem kako
bi se izbjeglo mijeSanje zraka. Uliti mlijeko u cilindar
(4.2.) koji se mora drzati nagnutim kako bi se izbjeglo
stvaranje pjene. Koristiti dostatnu koli¢inu uzorka mlijeka
kako bi bili sigurni da ¢e se dio preliti iz cilindra kada se u
uzorak uroni hidrometar (4.1.). Pazljivo spustiti
hidrometar u mlijeko i pustiti ga da slobodno pluta dok ne
postigne ravnotezu. Cilindar treba poloZiti okomito.
Hidrometar treba biti namjeSten u sredini stupca tekucine i
ne bi trebao dodirivati stranice cilindra.

5.3. Kada se hidrometar umiri, ogitati
meniskusa.

5.4. Odmah nakon og&itavanja na hidrometru staviti termometar
(4.5.) u uzorak i ocitati temperaturu s to¢noS¢u od 0,5°C.
Temperatura ne smije odstupati +2°C na +20°C.

6. ISPRAVAK TEMPERATURE

6.1. Ukoliko temperatura uzorka mlijeka ne iznosi to¢no 20°C
pri mjerenju specificne mase, onda se dobiveni rezultat
mora ispraviti dodavanjem odredenoj specifi¢noj masi
0,0002 za svaki stupanj Celzija iznad 20°C, ili
oduzimanjem 0,0002 za svaki stupanj Celzija ispod 20°C.
Ovaj ispravak provodi se samo ako temperatura uzorka
mlijeka odstupa od 5°C do 20°C.

oznaku na vrhu
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Ha ocHoBy wumana 17. ct. 2. m 3. 3akoHa O XpaHH
("Cnyx6enu rmacauk buX", 6poj 50/04) u unana 17. 3akoHa o
Casjery wmunucrapa bocue u Xepueroutne ("CiyxGeHn
rmacauk buX", 6p. 30/03, 42/03, 81/06, 76/07, 81/07, 94/07 u
24/08), Casjer munucrapa bocHe u Xepiierosune, Ha OpeIor
AreHije 3a 0Oe30jenHoct xpane bocre m XepueroBuwHe, y
capaJibl ca HAICKHAM OpraHMMa eHTHTeTa M bBpuko
Huctpukta bocHe u Xepierosune, Ha 62. cjeTHULM OAPIKAHO]
3. cenrembpa 2013. roguue, JOHHO je

INTPABNJIHUK
O METOJAMA Y30PKOBAIbA U AHAJIM3A
JECTUBHUX KABEMHA 1 KASEMHATA

JIAO | OMIUTE OJPEJBE

Ynan 1.
(TIpemmer)

(1) TlpaBumHMKOM O MeTOJaMa Y30pPKOBama M aHajin3a
jecTMBHX KazeWHa U KasewHaTa (Y [a’beM TeKCTy:
[paBHUITHUK) TIPOIHCY]jy CE€ METOME Y30PKOBamba U METOIE
aHaJN3a jeCTHBHX Ka3eHHa M Ka3eHHarTa.

(2) VsopkoBame 3a ciyxkOeHy KOHTpOJdy Ka3eHHa |
Ka3eHHATa y XpaHW BPILH CE y CKJIady ca MeToJama Koje



Bpoj 82 - Crpana 102

CIYXBEHU I'TACHUK buX

Vropak, 22. 10. 2013.

cy npomucane y AHekcy |, Koju je cactaBHH JHO OBOT
[PaBUITHUKA.

(3) Amnamuse 3a ciayxOeHy KOHTPOIY Ka3eHHA M Ka3eHHATa y
XpaHU BpIIIE ce y CKIady ca MeToJaMa Koje Cy MpoIicaHe
y AHekcy |, xoju je cacTaBHI 110 OBOT IIPAaBUITHHKA.

JUO Il TIPEJIA3ZHE U 3ABPIIHE OAPEJIBE

Unan 2.
(TTpecTanak Baxema MpoOIica)

JlaHoM cTynama Ha CHary OBOI IPaBHJIHHMKA IIpecTaje aa
Baxku [IpaBUIIHUK O MeTOJaMa y3HMMarmba y30paka U BpLICHA
XCMHUJCKUX U QU3MUYKUX aHAIH3a OjelaHYeBHHACTUX MTPOU3BOIA
3a mpexpambeny uuxyctpujy ("Cmyx6enu muct CDOPJ", 6poj
41/85).

Unan 3.
(Cryname Ha cHary u rpuMjeHa)

OBaj MpaBWJIHUK CTyIa Ha CHary OCMOI JiaHa Of JaHa
oGjaBspuBama y "Ciryx0eHom riacHuky buX".

CM 6poj 217/13
3. centembpa 2013. rogune
Capajeso

[pencjenasajyhu
Casgjera munucrapa buX
BjexocaaB BeBanna, c. p.

AHEKC |

METOJE Y30PKOBAIA 3A XEMUNJCKE AHAJIU3E
JECTUBUX KABEUHA U KABEUHATA
HAMUJEBLEHUX 3A KOH3YMALIMJY

JHUO | OIIIITE OAPEJABE

1. OcobJ/be

VY3opkoBame o00aBiba JHUIE KOje OBJACTH HaJUIC)KHU
opras.

2. Ileuaheme 1 03HAYaABaH€ y30paKa

CBaku y30pak, y3eT 3a CiyxOeHy ymorpeOy, mMopa ce
3alleyaTUTH Ha MjeCTy y3MMama M O3HAYUTH Yy CKIajy ca
O0CeOHNUM MPOITHCHUMA.

3. Bpoj y3opaka
3a aHanmm3y je NOTPeOHO MCTOBPEMEHO IIPUIPEMUTH
HajMame IBa jeHaKa perpe3eHTaTHBHA y3opka. [loctymak u
0poj y3eTHX y30paka IIPOIMHUCaH je MOCCOHNM MPOMHCHMA.
V30puu ce HakOH y30pKOBama Mopajy wmro je moryhe
TIpHUje OTIPEMUTH Yy J1abopaTopujy.
4. 3anucHuk

VY3 y30pke ce Tmpriiaxke 3alUCHUK Y CKIIQAY ca MOCCOHUM
MIPOTIHCUMA.

5. Onpema 3a y30pkoBame

CBa ompema 3a y30pKOBame€ Mopa OuMTH u3paheHa of
onroeapajyher marepujana mnpukiagHe uBpcrohe, Koju He
y3pOKyje TpOMjeHe Yy30pKa Koje Om Morjie yTHIATH Ha
pesyirare WCIHWTHBAaKba, U HE CMHUje Y3POKOBATH IPOMjCHE
y30paka TOKOM Yy30pKoBama. llpemopydyje ce ymorpeba
Hephajyher uenuka.

CBe moBpuIMHE MOpajy OWTH TjiaTKe U 0e3 MyKOTHHa, a
cBU pyOoBH 3a00sbeHM. OrnpeMa 3a y30pKOBame Mopa
Y/IOBOJbABATH 3aXTjeBUMa IPOIHMCAHMMA 33 CBaKH IPOHM3BOJ
KOjH ce Y30pKyje.

6. [Mocyne 3a y3opkoBame

IMocyxae u mokonuy 3a y3opke Mopajy outu uspahenu ox
MarepHjana ¥ TakBe KOHCTPYKLHje JAa IPHUMjEepeHO LITHTE
y30paK M y HBEMy HE Y3pOKYjy TMpOMjeHe Koje Ou Morie
yTHLATH Ha pe3yjiTtare aHaju3a ¥ WCHWTUBama. [IpuKiamHu
Marepujajii yKJbY4dyjy CTaKiio, HEKe MeTale M HEKe BpCTe
mwractuke. Ilocyne O6m mo wmoryhHocTm Tpebano ma Oymy
HeNnpo3upHe. YKOJIMKO Cy TMPO3UPHE WM MPOIYIITajy

CBjeTJIOCT, MOCY/AE Ca caapXajeM Mopajy ce MOXPaHHTH Ha
TaMHOM MjecTy.

Tocyne n nokmomniwm Mopajy OuTH 4yucTH 1 cyBU. OOGIIUK 1
3ampeMuHa IOoCy le MOpajy NCITyHaBaTH 3aXTjeBe IPOINCAHE 32
TIPOM3BO/] YHjH CE y30paK y3HMa.

Mory ce KOPHCTHTH IUIACTHYHE IOCYyJIE 3a jeAHOKpPAaTHY
ynotpeOy, IUIACTHYHE IIOCYZE, JIaMMHATH  yKJbydyjyhu
amyMuHUjcKy (oiujy WIM NpUKIAaJHE IUIACTHYHE KECHLE ca
oarosapajyhnuM HaunHMMa 3aTBapama.

CBe mocyne, OCHM IUIaCTHYHMX KECHIa, MOpajy Outn
YBPCTO 3aTBOPEHE HIIM IPHUKIIAJHAM YEIIOM HJIM METATHUM HIIH
IUIACTHYHAM TIOKJIONIIEM ca HaBOjUMa, IO TOTpedu ca
XEePMETHYHHUM IUIACTUYHUM 3arBapaueM. CBHM YENOBH WIN
3aTBapavu KOjU Ce KOPHCTE MOpPajy OMTH HETOIJBMBHU, OTIIOPHU
Ha JijeJoBakbeé MacTM M HE CMHJy HMaTH CIIOCOOHOCT
arcopriyje Te He CMHjy yTHUIIaTH Ha MHUPHC, apoMy, CBOjCTBa
WU CacTaB y30pKa.

UermoBn Mopajy OWTH wu3paleHH WM TIPEeKpUBCHH
Marepujanuma 0e3 MHpHCa M KOjU HeMajy CIocoOHOCT
aricopIiuje.

7. IlocTynak y3opkoBama

[Mocyne 3a y3opke Mopajy ce 3aTBOPUTH OJMaxX HAaKOH
Y30pKOBama.

8. UyBame y3opaka

Ilpenopydena TeMmeparypa 3a 4yBame pPasIHIHTHX
Ka3erHa U Ka3enHata He cmuje outu Bumma of 25°C.

9. IIpeBo3 y3opaka

VY3opuu ce Mopajy mro je Moryhe mpuje oTHpeMuTH y
n1abopaTopHjy y Kojoj ce BplM ucmutHBame (1o moryhHoctu
yHyTap 24 caTa HAKOH y30pPKOBamba).

TokoM mpeBo3a MOTPEOHO je CIPHjEUUTH HU3JIArambe
MHUpUCHMa KOj MOTY KOHTAMHHHPATH Y30paK, H3Jarame
JIUPEKTHO] CYHYEBO] CBjETIIOCTH M TeMIlepaTypama BHIIUM O]
25°C.

JUO Il METOJA Y30PKOBABA JECTUBUX
KA3BEMHA U KASBEUHATA
1. O6um u 06J1acT MpUMjeHe

OBOM METOJIOM C€ ONHCYje y3HMame y30paKa jeCTHBUX
KHACENTMX Ka3eMHA, jECTUBUX CIATKHX Ka3eMHa U jECTHBHUX
Ka3eruHaTa 3a XeMHUjCKY aHaJIn3y.

2. Onpema

Bugjetu [Iuo | Tauky 5. oBor aHekca.
2.1. Conge

Mopajy OuTH I0BOJBHE Iy)XKMHE Ja JOCETHYy A0 JHa
nocyne ca mnpousBopoM. CoHae Mopajy yIOBOJbAaBaTH
3axtjeBuma u3 Jlujena 1l oBor anekca.
2.2. Kammka, mmaTyJia wid JOIaThiia

Hanymena g0 Bpxa.

2.3. Tlocyne 3a y30pke

Bupgjeru [uo | Tauky 6. oBor aHekca.

3. Moctynak

3.1. Yonmreno

ToxoM wIM HeNmocpegHO TpHje y3WMama y30paka 3a
aHaJM3y aIrcopIja BoJe U3 atMocepe y caapikaj mocyae 3a
y30pKe Mopa OuTH MuHHMMaiHa. HakoH y3opkoBama mocymy
HIOHOBO YBPCTO 3aTBOPHUTH.
3.2. Toctymak
3.2.1. VY3opkoBame

Maca y30pka KOjU ce y3uMa 3a aHalIu3y He CMHje OUTH
Mama ox 200 g.

YucTy M CyBY COHZLY YTHCHYTH y NMpPOW3BOJ, Tako Ja je,
YKOJIIMKO je TO HOTpeOHO, MOocy/a HarHyTa MM HOJIOKCHA Ha
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jenny ctpany. OTBOp OKpEHYTH IpeMa I0Jbe U YMOTPHjeOUTH
paBHOMjepHy Cuily npoiupara. Kajga pocerHe AHO mocyne,
conny poruparu 3a 180°, u3Byhm cangpkaj m HCIpasHUTH Y
mocyny 3a y3opke. Kako 6u ce mobmo y3opak Mace HajMame
200 g, mocTynak MOHOBUTH jeJHOM WM BHIIe IyTa. [locyny 3a
Y30pKe 3aTBOPUTH OJAMAaxX HAaKOH 3aBPIICHOT Y30pKOBama.
VY30pKoBame ce BPIIN HA HCTOj CEPUjH.
3.2.2. VY3umame y30opaka I[pOHM3BOJAa [AKOBaHHX 3a

MaJIOTIPO/IAjy

HerakHyTe © HEOTBOPEHE MPETIAKOBHHE MOTY C€
cMaTpaTH y3opuuMma. AKo je To Moryhe, y3eTH jeiHy WM BHUILIE
MPETHaKOBHHA U3 HCTE cepHje Kako OW ce JoOHMOo y30pak mace
najmatbe 200 g.

Axo To HHje moryhe, ymoTpujeOMTH APYTy METOay 3a
00Hjamke PeNPe3eHTATUBHOT y30pKa.
3.2.3.  3amrHra, 9yBame U IPEBO3 y30pakKa.

Bugjeru [uo | Tauke 8. u 9. oBor anekca.

JHUO 11l COHAE 3A Y30PKOBAIE JECTUBUX
KA3ENHA U KASBEMHATA
1. Bpcre conna

a) Tun A: gyra (Cnuxa 1)
6) Tun b: kparka (Crnuka 2)

2. Matepujaan

Omrprna ¥ THjEIO COHAE Mopajy Omtu um3paheHH of
riatkor merana, mo moryhxoctu Hephajyher demuka. J[pxak
nyre conne mopa mo moryhxoct 6utu uspahen ox Hephajyher
yenuka. KpaTka COHa ©Ma OJIBOJUBH JIPBEHH WIIH IUIACTHYHH
Jp>Kak ca KyKoM y oOJINKY 0ajoHeTa y OIITPHIIH.

3. KoncTpyknuja

3.1. OO6mnuk, MaTepHjai U CIIOJBHU MO MOPajy OWUTH TakBH Ia
omoryhe narano ynntheme coHze.

3.2. HcrakHyTd QMo owWTpUIle COHAEe TWma A Mopa OHTH
JIOBOJBHO OLITAap KaKo OU MOCIY’KHO Kao CTpyrad.

3.3. mspak omTpuiie Mopa OUTH JOBOJGHO OIITap Kako Ou ce
OJIAKILIAJIO y3UMakhe y30paKa.

4. OcHOBHE TNMeH3Hje

Conzie Mopajy 6uTH y ckiady ca cibeaehuMm TuMeH3ujama
(n03B0JBEHO je oxcTyname o1 10%):

[Tun A nyra [Tun b kpaTka
JIy>xuHa omTpune 800 mm 400 mm
€OJbHHA MeTana OLITPHIIE l1do2mm |ldo2mm

Y HYTpalmy mpoMjep OIITPHIE KO IIHIbKa 18 mm 32 mm
ng'rpanm,n mpoMjep OLITPUIE KOA APIIKA HIIH o mm bs mm
[rujena

[1InprHa 0TBOpA KOJI IHJbKA 4 mm 20 mm
[1TipriHa 0TBOpa KO IpIIKA WIIH THjera 14 mm 14 mm

5. Hamomena

5.1. Kox mame CHIKHX Mpamiaka COHNE C€ MOTY YMETHYTH
okomuto. CoHzie THIa A ce MOTIYHO HallyHE BPTH-OM U
Mory ce m3Byhu oxomuto. Connme tMna b mormyHo ce
HalyHe TOKOM yMeTama M Mopajy ce u3Byhu y KocoMm
TOJIOKajy Kako OM ce CIPHjedsi TyOWIM Ha JIOHBeM
Kpajy.

5.2. Kon cumkmx mpamaka Iocyne Mopajy OWTH HarsyTe,
COHJIE YMETHYTE€ y TOTOBO BOJOPAaBHOM IIOJIOXKAjy ca
OTBOPOM IIpeMa JI0Jb€, a M3BYYEHE Ca OTBOPOM IpeMa
rope.

Cnuxka 1. COHJIA TUIT A

Cnuka 2. COHIIA TUIT B
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AHEKC |1
JAHUO | IPEIJVIEJQ METOJA AHAJIM3A JECTUBUX
KA3BEUHA U KASEUHATA
| OAPEBUBAIE BO/IE V:
- KHCEJINM Ka3enHnMa
Merona 1.
- CIIATKUM Ka3eMHHMa )
- Ka3eMHaTuMa -
|| OAPEBUBAIE KOJIMYNHE BJEJJAHYEBUHA V:
- KUCEIIMM Ka3eHHNMa
Merona 2.
—
- CIIATKUM Ka3eMHHMa
- Ka3eMHaTHMa -
111 OIPEBMBAILE KMCEJIOCTH,
TUTPUMETPUICKU, V:
Merona 3.
- KHCEJIUM Ka3enHUMa
IV OAPEBUBAIBE TEIEJIA (yksbyuyjyhu P,Os) V:
Merona 4.
- KUCEIINM Ka3enHNMa
Metona 5.
- CIIATKUM Ka3eHHUMa
OJPEBUBAILE pH V:
Merona 6.
- Ka3eHMHATHMA

JUO Il METOJE AHAJIN3A CACTABA JECTUBUX
KA3BENHA U KASEWHATA
1. Ilpunpema y3opka 3a aHAIH3Y

1.1. Omrre oxpende

Maca y30pka JOCTaBJbCHOT y JIabopaTopHjy Ha aHAIH3y

He cMmuje out Mama of 200 g.

1.2. Tlpumpema y30pKa 3a aHaJIH3y y JTabopaTopuju

1.21.  TemespuTO MpOMHUjeLIaTH U Pa3OUTH TPyABE U CI. y
nabopaTopujckoM y30pKy mpotpecajyhu u mpeokpehyhu
Mocy 1y BHIIe myTa (YKOJNHKO je MOTpeGHO, HAKOH IITO je
YUTaB y30paK PEHECEH Y XePMETHUYKH 3aTBOPEHY IIOCYIy
JOBOJbHE 3ampeMuHe (3ampemuHe aBa myra Behe on
3anpeMHUHe y30pKa) Kako Ou ce oMoryhino oBaj mocTymnax).

IIpeHujeTH penpe3eHTaTHBHU MO Y30pKa OJHOCHO
npubmmwkHo 50 g TEeMebHTO  MPOMHjELIaHoT
naboparopujckor y3opka (1.2.1) y ucniuto cuto (3.3).

Vkonuko 50 g y30pKa MOTIyHO WIIH TOTOBO TOTITYHO
(najmame 95% wmace) mpohe kpo3 curo (3.3), 3a
onpehuBame yMOTPHjeOMTH Y30paK TNPHIPEMIBEH TMOJ
Taukom 1.2.1.

VY cynpotHoMm, camibet 50 g y3opka y ypebajy 3a
MibeBere (3.4), JOK y30paK He 3aJ0BOJbH KPHUTEPHjyM
nponasa kpo3 curo (1.2.3). IlpocujaHn y30pak oamax
NPEHHJETH y XEPMETHYKH 3aTBOPEHY IOCYIy IOBOJBHE
3anpemune (mBa myta Behe ox 3ampeMuHe Y30pKa) H
TEMEJBUTO NPOMHjEIIATH MOHOBJLEHHM IPOTPECAEM U
npeokperambeM. TOKOM THX HOCTyIaka MHOTPeOHO je
Mpey3eTH Mjepe Kako Ou ce chpujeunsia OO KakBa
IIPOMjeHa yJijeria BOAe Y Y30pKy.

HakoH IITO je HCITUTHU Y30paK HPUIPEMIbEH, IITO je
Moryhe Op>ke HacTaBUTH ¢ oapehuBameM.

1.3. Tlocyne

V30pak ce yBUjek MOpa 4yBaTH Y XepMETHYKH 3aTBOPEHO)]

TOCY JTH.

1.2.2.

1.23.

1.2.4.

1.25.

2. Pearencu

2.1. Bonma

211 Ako ce BOoma KOpPHCTH Kao pacTBapad, 3a
paspjebuBame wiam 32 mpame, Tpeba KOPHCTUTH
JECTUIIOBaHY WM JAEMUHEPAIM30BaHY BOJY HajMame
jennake uucrohe.

2.1.2. Ilojam '“pactBapame" wmam “paspjehuBame”, 06e3
HaBoljema OMIIO KaKBOT JPYyTOr peareHca, MojpasyMujeBa
pacTBapame y BOAU WK pa3pjehuBame BogoM.

2.2. Xemukxanuje
CBe xeMHKajHje Koje ce KOpUCTe MOpajy OuTH mpu3HaTe

aHAINTHYKE YUCcTOhe, OCUM Tje je Apyradrje HaBeJeHO.

3. Onpema

3.1. Cnmucak ompeme

Crmcak ompeme caip>Kd camoO OINpeMy 3a CICIHjaTHy
ynotpely Te onpeMy Koja 3axTujeBa moceOHy crerudukanyjy.
3.2. AnHanuthuka Bara

Iojam "ananuTnuka Bara" OJHOCH Ce Ha Bary TayHOCTH
HajMmame 0,1 mg.
3.3. HcmutHO cuto

HcnutHa cuta Koja ce ymoTpeOspaBajy MOpajy HUMaTh
oarosapajyhu moxionan, mopajy 6utu mpomjepa 200 mm u
n3pahleHa OX JKMYAHOT MaTepujajia HOMUHAJHE BEIUYMHE
oreopa 500 um. Jlo3BosbeHa OACTYNamba OJf HOMHHAIHE
BEIMYMHE OTBOpAa M TNPOMjepH IKHIE MPOIHCAHH CY
cragmapgom BAS 1SO 3310-1 (McnwurtHa cura: TexXHUYKH
3axTjeBU M ucnuTuBama — 1. mmo: McmutHa cuta n3palheHa ox
MeTanHe jkudaHe Mpexe). CuTa Mopajy MMaTH HOCYAy 3a
HPHUKYIUbAE.
3.4. VYpehaj 3a MibeBeE

3a MJbeBeHC JTA0OPATOPH)CKOT Y30pKa, YKOIHKO je
notpebHo (Buajetn Tauky 1.2.4. oBor nujena), Ge3 cTBaparma
MIpeKOMjepHEe TOIUIOTE U Oe3 TyOUTKa HIIH arcopIILHje Boje, He
cMuje ce ynotpebdspbaBaT MIMH Yekuhap.

4. M3paxkaBamse pe3yJiTaTa

4.1. Pesyaratn

Pesynarar HaBemeH |y — AQHAINTHYKOM  H3BjeITajy
TIPe/ICTaBba CPEIiby BPHjEIHOCT NOOHMjeHy W3 HajMame IBa
onpehuBama Koja 3a10B0JbaBajy KPUTEPHjyM MTOHOBJEUBOCTH 32
TY METOy.
4.2. WzpauyHaBame

VYKOIHMKO HUje Ipyrauuje HaBeIeHO, pe3yiTaT Mopa OUTH
M3paKeH Kao MPOLEHAT Mace y30pKa.

5. M3BjenITaj 0 HCIUTHBAKY

VY u3BjemITajy o NCIUTHBakbY HABOJAC CE YIOTpHjeOJbeHA
MeTo/a aHaju3e U jpobujern pesynratd. OcuM Tora, HaBoJe ce
CBM JICTaJbU MOCTYINKA KOjU HHCY OIMCAHHM Y METOJH aHaIM3e
WM KOjU HUCY 00aBE3HH, Ka0 U CBE OKOJIHOCTH KOj€ Cy MOIJIEe
yTumata Ha poOmjeHe pesynrare. M3Bjemraj o HCIUTHBAmY
MOpa caJp)kaBaTH CBe HMHQOpManuje HNOTpeOHE 3a IOTIyHY
HICHTH(HKAIN]Y Y30pKa.

METOJA 1.
OJPEBUBAILE YJEJIA BOJE
1. O6um 1 obJ1acT NpUMjeHe

OBoMm MeTozioM oxpehyje ce yauo Boae y:

- KHCEJIMM Ka3eHHUMa,

- CJIATKHM Ka3eHHHUMA,

- Ka3enHaTHMA.

2. Nepnanumja

Yauo Bojie y Ka3eMHHMa U Ka3enHaTUMa je TyOuTak mace
onpel)eH OMHCaHOM METO/IOM.
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3. HpuHmMn

Maca ocraTka y30pKa 3a HCIIMTHBame oxapehyje ce HakoH
CylIema MpH aTMOC(HEPCKOM HPHUTHUCKY y CyIIMOHHKY npu 102
+ 1°C go xoHcTaHTHe Mace. ['yOuTak mace m3paxaBa ce Kao
HPOLIEHAT Mace y30pKa.

4. Onpema

4.1. Awnanutuuka Bara

4.2. Tlocynuie ca paBHHM JHOM, u3paljeHe O MaTepujaia
KOjU HE KOPOJAMpA y YCIOBHMA HCIHTHBAba Ha HpPUMjep
HUKJIA, aTyMHHHUjyMa, Hephajyher denmka wmiam cTakia.
[Mocynune Mopajy IMaTH MOKIJIOINLE KOJH C€ MOTY YBPCTO
3aTBOPUTH, QM M JIAKO YKJIOHUTH. Ilpumjepene
muMmensdje ¢y mpomjep ox 60 mo 80 mm u nyOunHa
npubmkHO 25 mm.

4.3. CylHOHHK 32 CyIICHE IPH aTMOC(HEPCKOM HMPHTHCKY ca
onrorapajyhoM  BEHTWIAMjOM M TEPMOCTATCKU
perynucanoM Temmeparypom ox 102 + 1°C. Temneparypa
MOpa OUTH jefiHAKa Y IMjesIOM CYIIHOHHUKY.

4.4, EKCHKATOp C aKTHBHHUM CHJIMKArejioM C HHIUKaTOPOM
MPUCYCTBA BOJC WJIM OJroBapajyhum cpeacTBoM 3a
CyIICHE.

4.5. OpmroBapajyhu mpubop 3a pyKoBame IOCyAWIlaMa, Ha
npuMjep J1adopaTopujcKa KITHjemTa.

5. IlocTynak

5.1. Ilpumpema y3opka
IMoctynuTH KaKo je onucaHo y Tauku 1.2. oBor nujera.
5.2. Tpunpema nocyauna
OtBopene mocymuue u mokiomnue (4.2) 3arpujaBatu y
cymmonuky (4.3) npu temnepatypu 102 + 1°C, najmame 1 car.
5.2.2. 3arBopeHe MOCYAMIIE OCTaBHTH Ja c€ OXjJage y
excukaropy (4.4) mo cobHe Temmeparype W 3aTHM
usBaratu ca taynohy ox 0,1 mg (my).
5.3. V¥3opak 3a aHanmu3y
Crasutu o1 3 10 5 ¢ y3opka (5.1) y mocyaury. ITocy auity
3aTBOPHUTH MOKIIONIEM W m3Baratu ca Taynomhy ox 0,1 mg
(my).
5.4. OnpehuBame
54.1. OTBOpeHy MOCYAWIly ca TMOKJIOIMIEM CTaBUTH Y
cyunonuk (4.3) Ha remneparypy 102 + 1°C, uetupu cara.

3aTBOpEHY MNOCYIHMIly OCTaBUTH [a C€ OXJaid y
excukatopy (4.4) mo cobue Temmeparype U 3aTUM
u3Bararu ca tagnourhy ox 0,1 mg.

OTBOpEHY MOCYIMIly Ca IMOKIIONIIEM 3arpujaBaTtéd y
CYIIMOHHUKY j€laH car. 3aTHM [OHOBHTH MOCTYIaK
omucaH y Tauku 5.4.2.

Axo je Maca u3 Tauke 5.4.3. Mama 01 Mace U3 TauKe
5.4.2. 3a Bume ox 1 MY, MOHOBHUTH MOCTYMAaK OMHCAH Y
Tauku 5.4.3.

Axo ce wMaca moseha, mpu u3padyHaBawy (6.1)
YIOTPUjeOUTH HajMamby 3a0MIbeXKEHy Macy.

Konauna 3abmbexxena maca je M, (g). YkymHO Bpujeme
cylIema He CMHje OUTH Jy’Ke O IIECT CaTH.

54.2.

5.4.3.

5.4.4.

6. M3paxaBame pe3yJTata

6.1. Merona u3padyHaBama
I'yburak Mace CylIemeM, M3paKeH Kao IPOLEeHAT Mace
y30pKa, M3padyHaBa ce Ha cibefielin HauuH:

IpH 4eMy je:
My = Maca NOCyAWIIE W MOKJIONIA HAKOH IOCTYIKa
OIMCAHOT Y TauKu 5.2, y rpaMuma

m; = Maca HOCyIHLe, HOKJIOMIA U y30pKa IpHje CyLICHa
(moctymak onucan y tauku 5.3), y rpamuimMa

M, = Maca NOoCyAHLE, NOKJIONILA U Y30pKa HAKOH CYLICHa
(mocrynaxk onucan y tauku 5.4.3. vt 5.4.4), y rpamuma

W3pauynatu ryOuTak mace cymiemeM ca TadHomhy on
0,01%.

6.2. TlonoBspHBOCT

Paznuka w3mely pesynrara nBa onpehuBama koja
CIIPOBOAM HCTH AHAJIMTHYAp, MCTOBPEMEHO HJIM HENOCPEIHO
je/THO 3a APYTUM, Ha MICTOM y30pPKY Te€ IO/l HCTHM yCJIOBHMa, HE
cmuje 6utn Beha ox 0,1 g Boxe na 100 g mpousBoza.

OBa J103BOJbEHA pasiikka u3mel)y 1Ba pesynrara tpebaso
Oou na Oyne mocturayra y 95% cmydajeBa kama je MeTona
UCIIPaBHO U3BECHA.

METOJA 2.
OJAPEBUBAIBGE YIJEJIA BJEJTAHYEBUHA
1. O6um u obsaacT MpUMjeHe

OBoM MeTonioM ce ozapelyyje yauo OjenaHueBrHA V-

- KHCEIIMM Ka3eHHNMa,

- CIIATKUM Ka3eUHUMA,

- Ka3erHaTHMa,

OCHM OHHX KOjH CaJpKe aMOHH]jyMOB Ka3eHHAT WK JIPYyTre
aMOHH]jYMOBE MJIH a30THE HEIPOTESHHCKE CII0jEBE.

2. lepununmja

Yauo OjenaHueBUHA je YMHO»KaK yjerna a3ota, ogpehenor
OTIMCAHOM METOJIOM, ca (akTopoM 6,38 1 M3pakeH y MPOLEHTY.

3. IIpuHIHMn

V3opak pasrpaguTH MjelIaBHHOM KallMjyM-cyiadarta u
cymrnopre kucenune, y3 Gakap (I1)- cyndar kao xaramusarop,
Kako OM ce OpraHcKd a30T NPETBOPHO Y aMOHHjyMOB jOH.
AMoOHMjaK ce JecTwiyje W amcopOyje y pacTBop OopHe
KHCEeJIMHE ¥ 3aTUM THUTPUpPA CTaHIAPJHAM PacTBOPOM
XJIOPOBOJIOHMYHE KHCeTInHe. MHOXemeM yhjena a3ora ca
(dakropom 6,38 nobuja ce yauo OjenaHueBrHA.

4. PeareHcu

4.1. CymmopHa KicCelHMHa, KOHLICHTPOBAHA,
g/ml.

4.2. Bessoanu kamjym-cyndar (K;SOy).

4.3. Bakap(Il)-cyndpar nenraxugpar (CuSO4 X 5H,0).

4.4, Caxapo3a (C12H22011).

4.5. Bopna kucenuna, pactsop 40 g/l.

4.6. HarpujyM-XUIpOKCHJ, KOHIICHTPOBAHH BOICHU PACTBOP
30% (m/m), 6e3 kapbGoHara.

4.7. Xnoposomonnuna kuceauna (HCI), 0,1 mol/l.

4.8. Mujemanu HHAXKATOP
IMomujemmary jeqHaku BoyMmeH 2 g/l MeTunHor upBeHuIa

orombeHOr y Hajmame 95%-rmom(V/V) eranomy u 1 ¢/l

pacTBOpa MeTHJICHCKOr Mojpwia y HajMamwe 95%-tHOM (V/V)

CTaHOIy.

rycrune 1,84

5. Onpema

5.1. Ananutnuka para

5.2. Kjenmaxosa tuksuia, 500 ml.

5.3. Vpehaj 3a aurectujy ca Kjeamamosom tuksuiom (5.2) y
HarHyTOM roJoxajy Te ypehajem 3a 3arpujaBame KojuM
ce He 3arpyjaBa QU0 THKBHILIC W3HAJ MOBPLIMHE TeKyher
cazipkaja.

5.4. Xnanuio ca paBHOM YHYTPAILHOM L[HjEBH.

5.5. OpnBozxHa nujes ca 0e30jeTHOCHUM BEHTHJIOM HOBE3aHa ca
nomuM aujenom ximagwia (5.4.) crojkoM ox GpyrieHor
CTaKjia WIM TyMCHOM I[jeBUMLOM. YKOJIHMKO C€
ynotpebjpaBa TyMeHa IL[jeBUMIIA, CTAaKICHH KpajeBU
Mopajy Outu €Uy jenaH Jpyrom.
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5.6. T'nmasa 3a yHoc, moBe3ana ca Kjenganosom tuksumom (5.2)
u xnaguiom (5.4) momohy Mekane, 4BpcTO mpuambajyhe
ryMe WIH JApYTHuX oJrosapajyhux yernosa.

5.7. Epnenmajeposa tuksuna, 500 ml.

5.8. T'pamyupane mensype, 50 n100 ml.

5.9. Bupera, 50 ml, rpaxyupana ua 0,1 ml.

5.10. ITomaramna 3a Bpeme

5.10.1. 3a agwrectwjy: komammhu TBpAOT NOpILYyJaHA WU
CTaKJICHE KYTJIHIIE.

5.10.2. 3a pnecrwnanujy: CBjexke KapeHM KameHuuhn 3a
BpCHSE.

6. Iloctynak

6.1. Ilpumpema y3opka

[MocTynmuTh Kako je onmcaHo y Tauku 1.2. oBor qujeria.

6.2. VcnuTuBame MpucycTBa aMOHH]yMOBOT jOHA

AKO TIOCTOjU CyMIa Jia je TPUCYTaH aMOHHjyMOB
Ka3euHaT WM IPYTH CII0j aMOHHjyMa, HOTPeOHO je CIIpOBECTH
cipenehy mpooy.

YV EprnenmajepoBy THKBHILy ofBaratu 1 g y30pka, a 3aTHM
momatu 10 ml Boge u 100 mg maruesujym-okcuzaa. Ca 3umoBa
UCHPATH MAarHe3ujyM-OKCHJl M THUKBHILy 3aTBOPUTH 4YEIIOM OJ
wiyte. M3melly yema ox IUlyTe W Bpara THKBHIIE CTABHTH
koMauh HaBIAKCHOTr LPBEHOr JaKMyC mamnupa. [[axJbHBO
[OPOMHUjEIIaTH CaApXKaj THUKBHIE W 3arpujaTH THKBULY Y
BOJICHOM KyIaTWJIy TpH Temmeparypu ox 60 no 65°C. Axo ce
00ja JaKMycC mamupa MpPOMHjEHH Yy IUIaBy yHyTap 15 mMHHYTa,
NPUCYTaH je aMOHHWjaK W MeToAy Huje Moryhe NmpUMHjeHHTH
(Bumjern Tauky 1).

6.3. Cimjena npoba

IMapanenHo ca oapehuBameM yijela a3oTa y Y30pKY,
coposectu ciujeny mpoOy ca 0,5 g caxapose (4.4) ymjecto
y3opka, kopuctehu uctu ypehaj, ucre KoaHdnHE CBUX pearcHca
W HCTH TMOCTYHNaK Kako je omucano y Tadyku 6.5. Ako je
yrpomak 0,1 mol/l kucenune npu turpauuju Behu ox 0,5 ml,
[POBjEpPUTH pEarcHCe T€ HEYMCTH pPEarcHC WM pearcHce
OYMCTHUTH WM 3aMHjCHUTH.

6.4. Y3opak 3a aHanuzy

V Kjennaxosy tuksuiyy (5.2) nperujeru ox 0,3 mo 0,4 ¢

y3opka (6.1), u3sarasor ca taynourhy ox 0,1 mg.

6.5. Onpehusame

6.5.1. Y THKBHIly CTaBUTH HEKOJHMKO KOMajuha mopiryiaHa
win craknenux kyrmuoa (5.10.1) u npubmmkao 10 ¢
6e3BogHor kamujym-cyndara. Jomaru 0,2 g Gaxap(ll)-
cyndara (4.3) u ucnpati BpaT THUKBHIE Ca Mall0 BOJIE.
Jonaru 20 ml koHueHTpOBaHe cymmopHe KucenuHe (4.1).
IpomujeniaTu caapskaj TUKBUIE. JlaraHo 3arpujaBaTu y
ypehajy 3a murectujy (5.3) I0K mjememe HE NPeCTaHe,
OCTaBHTH JIa JIaraHO BpHUje JIOK C€ PacTBOp HE pa3ducTpu
U TO0jaBU cTabmiHa Onmujena 3eneHo-IutaBa 0oja. Toxom
3arpujaBama MOBPEMEHO OKpeTaTH THKBHUIly. HacraBuTn
BpeHE M pEryjucaTH 3arphjaBambe Tako Ja ce mape
KOHJ/ICH3Yjy Ha CpeIMHH Bpara TukBHLIE. HacraButn
3arpujaBatbe jomr 90 MuHYTa Tako Ja He Johe o
JIOKaJHOT mperpujaBama. OCTaBUTH [a C€ OXJag [0
coOHe TeMIlepaType u HaXJbUBO HomaTu npudmmkHo 200
ml Bome u Hekonuko kamenumha 3a Bpeme (5.10.2).
ITpomujeriaTi ¥ HOHOBHO OXJIAJUTH.

V Epnenmajepoy TukBuiy (5.7) npenumjern 50 ml
6opre kucenune (4.5) u yerupu xanu uHAMKaTopa (4.8).
ITpomujeiaTd ¥ CTaBUTH THKBUIY mcriox xiaauna (5.4)
TaKko Aa Bpx ogsoane uujesu (5.5) Oyzme ypomeH y 6opHY
kucenuHy. Ilomohy rpamympane wemsype (5.8) y
KjennaxoBy tukBumy mogatu 80 ml pacteopa Hatpujym-
xuapokcua (4.6) TOKOM TOr MOCTYIKa APKATH THKBHILY
y HarHyToM IIOJIOXajy Kako OW pacTBOp HaTpHjyM-

6.5.2.

XMAPOKCHIA TEKao y3 3UJ THUKBUIE U (HOPMHUPAO NOHHU
cinoj. Oamax noBe3atu KjenmanoBy THKBHILY ca XJIQAUIOM
nomohy riase 3a yroc (5.6).

Jlarano porupatn KjenmaxoBy THKBHIY Kako Ou ce
npoMujerao caipxaj. Ha mouerky jaraHo 3arpujaBaTd [0
Bpema mnasehum na He nohe no mjemema. HacraButu ca
nectmwnanujom Ttako ga ce 150 ml mectmmara cakymm 3a
npubmkHo 30 MuHyTa. Temmeparypa pecTwiaTta HE CMHje
6utn Beha on 25°C. IlpubauskHO [BHje MHUHYTE IpHje
3aBpIIETKA [ECTUIIANM]e CIHYyCTHTH EpieHMajepoBy THKBHILY
TaKo Ja BpX OJBOJHE IMjeBH He OyAe YpOHmEeH y pacTBOp
KHCEIIMHE ¥ HCIpaTH BpX ca Malo Boje. IIpeKHHyTH
3arpujaBame, YKIOHUTH OJBOJHY LIMjEB U MCIIPATH YHYTPAIlbe
W CIOJhAllllbe 3UI0BE Ca Majlo BOXe, CaKymbajyhw Bomy y
EprienMajepoBy THKBHILY.

6.5.3.  Turpupatu nectwnar y EpienmajepoBoj THKBHIT

CTaHIapAHOM BOJIyMETPH]jCKHM pacTBOpoM

XJIOpOBOIOHHYHE Kucenune (4.7).

7. M3paxkaBame pe3yarara

7.1. dopmya n MeTOIa N3padyHABAKbA
KonuunHa OjenaHueBMHa Y Y30pKy, H3pa)XkeHa Kao
HPOLICHAT Mace y30pKa, U3pauyHaBa ce Ha cibesichu HaunH:

HpH 4eMy je:

V1 = BOJNlyMEH CTaHIapJHOI BOJYyMETPHjCKOT PacTBOpa
XJIOpOBOMOHMYHE KHcenuHe (4.7) yTPOIICHOT MPHIMKOM
onpehusama, y ml

V, = BOJIyMEH CTaHIAPIHOI BOJIYMETPHUjCKOT PacTBOpa
XJIOPOBOJIOHMYHE KHCeuHe (4.7) yTpoIueHor 3a ciujery npody
(6.3), y ml

T = KOHHmeHTpamyja CTAHJAPJHOT BOJIYMETPHUjCKOT
pacTBopa xjopoBojonnyne kucenue (4.7), y mol/l

M = Maca UCIIHTUBAHOT y30pKa, y TpaMUMa

Uspauynaru yauo OjenandeBuHa ca taunouthy ox 0,1%.
7.2. TloHOBJBMBOCT

Pasnuka u3mel)y pesynrara nBa oapehuBama Koja U3BOIH
HCTH aHAIUTHYap, UCTOBPEMEHO WM HEMOCPEIHO jeJHO 3a
JPYTHM, Ha UCTOM y30pKY T€ MOJ MCTUM YCIOBHMA, HE CMHje
outu Beha o 0,5 g 6jenanuyeBuna Ha 100 g nmponsBona.

OBa 1103BOJbEHA pa3niuKka u3mely nBa pesynrara Tpedano
6u na Oyne mocturnyta y 95% ciywajeBa kama je MeToja
HCIPABHO H3BE/ICHA.

METOJA 3.
TUTPUMETPUJCKO OAPEBMBAIBE KUCEJOCTH
1. O6um u obsacT IpUMjeHe

TurpumeTpujckom MeTomoMm oapehyje ce kucenoct
KHCEIHMX Ka3eHHa.

2. lepunnuuja

TuTparujcka KHCEIOCT KUCEITUX Ka3erHa je BoiymeH (ml)
0,1 mol/l crammapmHOr pacTBOpa HATPHjyM-XHIPOKCHIA
MOTPeOHOT 3a HEyTpalnu3alWjy BOJACHOT eKcTpakta 1 ¢
HPOM3BOAA.

3. IlpuHHMn

Bomenn ekctpakT y3opka mobuja ce u QHITpUpa MPH
60°C. @wuntpar ce TUTpHpa CTaHAAPAHUM PAaCTBOPOM
HaTpUjyM-XHIpOKcHAa  Kopuctehm — deHondramemn  kao
HHJIMKATOP.
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4. Pearencu

U3 Boje Koja ce KOPHUCTH Yy MOCTYIKY WIIH 3a TPUIPEMY
pearemca Tpuje ynorpebe Mopa OUTH YKIOmEH YIIbeH-THOKCHIT
3arpujaBameM 110 Bpewa 10 muHyTa.

4.1. PacrtBop Harpujym-xuapokcuaa, 0,1 mol/l.
4.2. PactBop muaukaropa ¢eHondranenna, 10 g/l y eranomy

(95% V/V), HeyTpann30BaHOM Yy OJHOCY Ha HHAHUKATOP.

5. Onpema

5.1. Amnanuruyka Bara

5.2. Epnenmajeposa tuksuia, 500 ml, ca 6pymernm BpatoM u
CTaKJICHUM YeIoM O OpYIICHOT CTaKa.

5.3. TpOymwacra numnera, 100 ml.

5.4. Tlunera, npumjepena 3a wmjepewe 0,5 ml pacreopa
MHIMKaTOpa U3 Tauke 4.2. 0Be METOe.

5.5. Epienmajeposa Tuksuua, 250 ml.

5.6. Men3ypa, 250 ml.

5.7. Bupera, rpaxyupana ra 0,1 ml.

5.8. Bomeno kymatwio, ca MoryhHomhy perynucama
Temrieparype Ha 60 + 2°C.

5.9. Ogrosapajyhu dunrep.

6. Iloctynak

6.1. Ilpumpema y30pka 3a HCIIUTHBAE

[MocTymuTu Kako je onmcaHo y Tauku 1.2. oBor qujera.
6.2. VY3opax 3a aHanu3y

V EpnenmajepoBy THkBHULY (5.2) ogBaraTu mpuOIHKHO
10 g y3opka 3a ananu3sy (6.1) ca raunomhy ox 10 mg.

6.3. OnpehuBame

IMomohy memsype (5.6) momatu 200 ml cBjexxe npoxysame
n oxnahene Boge, mperxomno 3arpujane Ha 60°C. Tuksumy
3aTBOPHUTH YEIOM, OKpPETameM IPOMHjEIIaTH CaipKaj |
crautd y BojaeHo kymartuno Ha 60°C (5.8) 30 mmHyrTa.
IMpubmmwkHo cBakux 10 MHMHYTa TIpOTPECTH THUKBHILY.
Ounrpupatn u oxmaautH Quirpar Ha npudbmmkHo 20°C.
OunTpar Mmopa 6utH GucTap.

IMumnerom (5.3) npebauutu 100 ml oxmahenor dpunrpara y
EpnenmajepoBy tuksuny (5.5). Iunerom (5.4) nomatu 0,5 ml
pactBop wuHauKatopa (eHondrasenna (4.2). Turpuparu
CTaHJApJAHMUM  BOJNYMETPHjCKAM  PacTBOPOM  HaTpPHjyM-
XHIPOKCHIA 10 TojaBe Onmjene pyxkudacte Ooje Koja ce
3agpxkaBa HajmMame 30 cekyHau. Oppeautd W 3aTUCcaTH
BonyMeH ca taudomrhy 0,01 ml.

7. N3paxkaBame pe3yJjraTa

7.1. ®opmyia n MeToza N3pavyHaBamba
TuTpanujcka KUCEJIOCT KUCENIMX Ka3eHHa M3padyHaBa ce
Ha cJbeniehn HauuH:

HpH 4eMy je:

V = 3anpeMHHa YTPOILCHOI CTAaHAAPIHOT BONYMETPH]-
CKOT pacTBopa HaTpujyM-xuapokcuna (4.1), y Munnurpuma

T = KOHIEHTpalnMja YTPOIIEHOT CTaHZAPAHOT BOJyMe-
TPHjCKOT pacTBOpa HaTpHjyM- xuapokcua (4.1), y mol/l

M = Maca y30pKa 3a aHaIu3y, y rpaMuMa

PesynraT ce u3pakaBa Ha J(Ba JICLMAJIHA MjeCTa.
7.2. TloHOBIBHBOCT

Pasnuka usmel)y pesynrara 1sa onpehuBama Koja n3Boau
HCTH aHAINTHYap, MCTOBPEMEHO WM HEMOCPEOHO jeTHO 3a
JOPYTHM, Ha HCTOM y30pKy T€ MOJA MCTHM YCJIOBHMa, HE CMHje
6utu Beha ox 0,02 ml 0,1 mol/l narpujym-xunpokcuaa Ha 1 g
POM3BO/IA.

OBa 103BOJbEHA pa3iiuKka m3Mely IBa pesynrara Tpedano
Oou na Oyne mocturayra y 95% cnydajeBa kama je MeTona
UCIPABHO U3BECHA.

METO/IA 4.
OJIPEBUBAIGE NETEJIA

(yxsyuyjyhu P,Os)
1. O6uM u obaacT npuMjeHe

OBom meronoMm ce oxpehyje yamo memena (yxibydyjyhn
P,0s) y kucennum Ka3eHHUMA.

2. lepunnuuja

Vmno menena (yxpydyjyhu P,Os) jecre yamo memena
olpeleH omrcaHoOM METOIOM.

3. Hpunmun

VY3opak ce cnasmyje mpu 825 + 25 °C y mnpucycTtBy
MarHesujyM-arerara kako 0u ce Beszao cas (Gochop opraHckor
nopujexia. KoHayHu yauo nenena u3pauyHa ce HaKOH Barama
OCTaTKa M OJy3UMama Mace I[enena Koju IOTHYE Of
MarHe3ujyM-aneTara.

4. Pearencu

4.1. PactBop maruesujym-arerara terpaxumapara, 120 g/l.

Pactoputn 120 g marHesumjym-auerara TeTpaxuapara
[Mg (CH3CO,), x 4H,0] vy Boam u nomyuut BogoMm jgo 1
JUTpA.

5. Onpema

5.1. AHanuTHyKa Bara

5.2. TpbOymacra numnera, 5 ml.

53. Tlocymuue ox KBapua WIM IUIaTHHE,
npubmkHO 70 MM u ny6une ox 25 mo 50 mm.

5.4. Cymmonuk, ca moryhHomhy peryiucama Temmepartype
Ha 102 + 1°C.

5.5. Mydonna meh, ca moryhnomrhy perymicama Temmeparype
Ha 825 + 25°C.

5.6. Bogeno kynatuo.

5.7. Excukarop ca aKTUBHHM CHJIMKArejoM €a HHIWKATOPOM
MPUCYCTBA BOJC WM OAroBapajyhuMm cpencTBoM 3a
CylIeHe.

npomjepa

6. IlocTynax

6.1. Ilpumpema y3opka

Bupgjeru tauky 1.2. oBor aujerna.
6.2. Ilpunpema nocyauua

3arpujasaru jasuje nocymuie (A, B) (5.3) y mydonHoj
nehu Ha Temnepatypu 825 * 25 °C, 30 munyTa. [Ipnuexarn na
ce MOCyIMIe Majo OXJaJe, a 3aTHM HX CTABUTH Y EKCHKATOp
(5.7) ma ce oxmane na cobHy Temreparypy. M3BaraTu mocy e
ca tauynotrhy 0,1 mg.
6.3. VY3opax 3a aHanuzy

Opngaratu nprbmnkHO 3 g y3opka (6.1) ca taunowrhy 0,1
M y jeqHy O MPUIPEMIbEHUX mocyuna (A).

6.4. Onpehusame

MMumnerom (5.2) nogatu Tauno 5 ml pacTBopa maruesujym-
arerara (4.1.) y mocymuuy (A) Tako jma caB ys3opak Oyxe
HATOIJbCH U OCTaBUTH Ja ctoju 20 MUHYTA. Y APYTy HOCYIHIY
(B) munerom (5.2) nomatu tayro 5 Ml pacTBopa MarHesujyM-
auerara (4.1). Ucnaputu caapxaj o6je nmocyauue (A u B) no
cyBora y kibydanom BogenoMm kymatmiay (5.6). 3arum o0je
mocyaure craButu y cymmnonuk (5.4) na temneparypy 102 +
1°C, 30 munyTa.

3arpujaBati mocyaMily A Ha ciaboMm IulaMeHy, Bpyhoj
IUIOYHM WM TI0[ MHPPAPBEHOM JIAMIIOM JIOK Y30paK MOTIYHO
HE I0YyIJbeHH, Ma3elivl Ipy ToMe J1a ce He 3aral.

O6je mocyaure (A u B) mperunjern y mydonny neh (5.5) u
3arpujaBatd Ha Temmepatypy 825 + 25°C najmame 1 cat, JOK
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caB yrajb u3 nocyauue A He HectaHe. llpuuekaru npa ce
MOCYAUIIe MaJIo OXJIaJie, a 3aTHM MX CTaBuTh y eKcukatop (5.7)
Ila ce oxJiaze Ha coOHy Temmeparypy. M3Baratu nocyauue ca
tau”owhy 0,1 mg.

IloHnarspaT moOCTYMmaK 3arpujaBama mpuOImxkHO 30
muHyTa, y MydonHoj mehu (5.5), xmahema u Barama 10
KoHCTaHTHe Mace (y rpadmmumama 1 MQ) Wi [0 mMOYETKa
noBehaBama Mace. 3amicaTH HajHIKY Macy.

7. N3paxkaBame pe3yJjraTa

7.1. Metozaa uzpayyHaBama
VYauo nenena, ykpydyjyhu P,Os, u3pakeH kao npoieHat
Mace, U3padyHaBa ce Ha cJbeehy HaunH:

(m x 100

HpH 4eMy je:

My = Maca y30pKa, y TpaMuMa

M; = Maca IoCyAule A U 0CTaTKa, y TpaMHMa

M, = Maca OpUIPEMIbEHE MOCY UL A, Y rpaMuMa

M3 = maca nocyauue b u ocratka, y rpamuma

m, = Maca npunpemibeHe nocyauie b, y rpamuma.

Konaunu pesynrar u3pauynatu ca Taunomhy 0,01 %

7.2. TloHoBsbHBOCT

Pasnuka usmel)y pesynrara asa onpehuBama Koja n3Boau
HCTH AQHAUTHYApP, MCTOBPEMEHO WM HEMOCPEAHO jeIHO 3a
IPYTHM, HA MUCTOM y30pKy T€ IOJ] HCTUM YCIIOBHMa, HE CMHje
outu Beha on 0,1 g Ha 100 g npousBoza.

Osa 1103B0JbEHA pasiivka u3Mmel)y nBa pesysrara tpebaio
6u nma Oynme mocturHyta y 95% cnydajeBa kama je Merona
HCIPaBHO HU3BE/CHA.

METOJIA 5
OJIPEBMBAIGE TEIEJIA

(ykmyuyjyhu P,Os)
1. O6um u 06J1acT NpuUMjeHe

OBoMm MeronoM ce oapelhyje yauo nenena (yxbydyjyhu
P,0s) y ciiaTkuM KazerHHMA.

2. lepunnnmja

Vmno memena (yxipyuyjyhu P,Os) jecte yamo memena
oxpeheH onrcaHOM METOIOM.

3. HpuHIMn

V3opak ce cnasmyje mpu Temmepatypu 825 + 25 °C no
KoHcTaHTHe Mace. OcTaTak ce Bake W M3pakaBa Kao MPOICHAT
Mace y30pka.

4. Onpema

4.1. AmnanuTHYKa Bara

4.2, Tlocynuma onx KBapla WIH IUIATHHE,
npubmmkHo 70 mm u ay6une ox 25 no 50 mm.

4.3. Mydomna mneh, ca BentmnamujoMm u MoryhHomhy
perymnucama Temrepartype Ha 825 + 25°C.

4.4. ExcHKaTOp ¢ aKTUBHHM CHJIMKarejioM C HHIUKaTOPOM
NpUCYCTBa BOAE WM oAroBapajyhum cpeiacrsom 3a
CyLIeHE.

NpeYHHKa

5. Moctynak

5.1. Ipunpema y3opka

[MocTymuTh Kako je onmcaHo y Tauku 1.2. oBor qujeria.

5.2. Tlpunpema nocyauie

3arpujaBaru nocyauiy (4.2) y mydonnoj nehu u3 tauke
4.3. oBe merone, Ha Temmeparypu 825 = 25°C, 30 muHyTa.
[puyekaty 1a ce MoCcyauIa Majio OXJIA/H, a 3aTUM j€ CTABUTH y
eKcuKaTop u3 Tauke 4.4. oBe MeToje, a ce OXJIAAU Ha COOHY
Temneparypy. M3Baratu nocyauity ca taunomhy 0,1 mg.

5.3. VY3opak 3a aHanmuzy

V mocyauny oxBaratu npubmmxao 3 ¢ y3opka (5.1) ca
tauynomrhy 0,1 mg.

5.4. Oppehurame

3arpujaBaté MOCyAWIly Ha ciaboM IUiaMeHy, Bpyhoj
IUIOYHM WM TI0[ MHPPAPBEHOM JIAMIIOM JIOK Y30pak MOTIYHO
HE I0YyIJbeHH, Ma3elivl Ipy ToMe J1a ce He 3aralH.

IMocymuy mnpenujetn 'y wmydonny meh (4.3) Ha
temneparypy 825 = 25°C u 3arpmjaBaTé HajMame 1 cat, IOK
caB yraJb M3 oCyuIe He HecTaHe. [Ipuyekaru a ce nmocyauna
Majo OXJalH, a 3aTUM je craBuTu y ekcukarop (4.4) na ce
oxJagd Ha CoOHy Temmeparypy. M3earath mocyauiy ca
tagnomrhy 0,1 mg.

IMoHaBpaTn mOCTymaK 3arpujaBamba OpuOmmKHO 30
munyTta, y Mydomnoj mehu (4.3), xmahewa u Barama 10
KOHCTaHTHe Mace (y rpanuiama 1 mQ) wim [0 mModYeTka
noBehaBarma Mace. 3aucaTi HajHIKY Macy.

6. M3paxxaBame pe3yiarara

6.1. Merona n3pauyHaBama 1 GpopMyia
Yamo nenena, ykibyuyjyhu P,Os, u3paxen kao mporueHar
Mace, U3pauyHaBa ce Ha cbefehu HauuH:

x 100

IpH 4eMy je:

My = Maca y30pKa, y TpaMuMa

M; = Maca MOCYAHUIIe U OCTaTKa, y rpaMUMa

M, = Maca IpUIPEeMIbEHEe OCY IHLIE, Y TpaMuMa

Konaunu pesynrat uzpadyHatu ca traunomihy 0,01%.
6.2. TloHOBJBHBOCT

Pasnuka usmel)y pesynrara mBa onpeluBama Koja u3BoaM
HCTH AHAUTHYAp, UCTOBPEMEHO WM HEMOCPENHO jeIHO 3a
JIPYTHM, Ha UCTOM y30pKy TE MO UCTHUM YCIOBHMA, HE CMH]je
6utu Beha ox 0,15 g na 100 g nponsBoza.

OBa /103BOJbEHA pa3iiika u3mel)y aBa pesynrara tpebaso
6u na Oyne mocturnyta y 95% ciyyajeBa kama je MeToja
HCTIPAaBHO U3BEJICHA.

METOJA 6.
OAPEBUBAIE pH BPUJEJJHOCTHU
1. O6um u obsacT IpUMjeHe

OsoMm metozioM ce oapeljyje PH BpujenHocT ka3enHara.
2. lepunnuuja

pH BpujemHocT kaszemnara je PH BomeHor pacrtBOpa
kazenHara npu 20°C ozxpelheHor ormcaHOM METOIOM.

3. HMpunmun

Enexrpomerpujcko  oxpehmBame  pH
BOJICHOT pacTBOpa ka3emHara momohy pH- meTpa.

BPHUjEIHOCTH

4. Pearencu

Boaa koja ce KOPHCTH 3a HPHIPEMY pearcHca Wi y
moctynky (6) Mopa OuTH CBjexxe [OecTwioBaHa, 0e3
arncopOOBaHOT YIJbEH-JUOKCHA.

4.1. Tlydepcku pactBopu 3a Gaxmapeme pH-metpa (5.2)

JlBa  cranmapiHa nmydepcka  pactBopa ca  pH
BpujenquoctuMa npu 20°C, u3parkeHMMa Ha JBa JelMMajHa
Mjecra, Kojuma ce TauHo ozapehyje pH BpumjemHOCT
HCOHUTUBAHOT Yy30pKa, Ha mpuMjep ¢ramatHu IydepcKu
pactBop ca pH BpujengHocTn mTpuOMIKHO 4 U OOpakcoB
nydepcku pactBop ca PH BpHje1HOCTH MPUOIIKHO 9.

5. Onpema

5.1. Bara, ca taunonthy 0,1 g.

5.2. pH-merap, Hajmame ocjersbrBoctH 0,05 pH jemunuma, c
onroBapajyhoM OakoapeHOM eNeKTpOJOM, Ha MpUM]jep
CTAKJICHOM €JICKTPOJAOM M KaJOMEJ CJIEKTPOIAOM WIIH
JPYroM pedepeHTHOM €IEKTPOJOM.
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5.3. Tepmomerap, ca taynouthy 0,5°C.

5.4. Epnenmajeposa tTuksuia, 100 ml, ca yeriom ox GpyuieHor
CTaKJa.

5.5. Yama, 50 ml.

5.6. Mujemanuna.

5.7. Yama, 3a mujemanuiy (5.6), 250 ml.

6. Iloctynax

6.1. Ilpunpema y3opka
[MoctynuTH KaKko je onucaHo y Tauku 1.2. oBor aujena.

6.2. OnpehuBame

6.2.1.  baxmapeme pH-merpa
IMogecutu Temmeparypy mydepckux pacrBopa (4.1) Ha

20°C u Oaxmaputun PH-merap y ckiagy ca ymyTCTBHMA

npousBohaya.
Hanowmene:

1. DBaxpmapeme Tpeba cmpoBectn 3a BpujemMe 20 MuHyTa
CTajama pacTBopa (BUIjeTH Tauky 6.2.2).

2. llpm wucnuTHBaWYy CcepHje y30paka TIpOBjepaBaTH
GaxcmapeHocT pPH-meTpa jeaHOM WM BHUILE CTaHAAPIHUX
pactBopa HajMame cBakux 30 MUHYTa.

6.2.2.  Ilpumpema pacTBOpa 3a HCITUTHUBAE
V vamy (5.7) oxBaratu 5 g y3opka (6.1), nomatu 95 ml

Boge u Mmujenraty mujemanuiom (5.6) 30 cexynmu. PactBop

MycTUTH Aa cToju 20 MUHYTa MpU TEMIEpaTypu MPHOIKHO

20°C, NOKpHBEH CATHUM CTaKaJIIIEM.

6.2.3.  Mjepeme pH

6.2.3.1. VY gamy (5.5) yiautun npubmmkao 20 ml pactBopa u
onmax ouuTatH PH BpHjemHOCT TeuHocTH momohy pH-
merpa (5.2). Ilpuje Mjepema MOTPeOHO je CTakiICHY
CJIEKTPOY HaXJBbUBO UCIIPATH BOIOM.

6.2.3.2. Uamjeputu pH.

7. U3paxaBame pe3yaTara

7.1. 3anmcuBame pH BpujenrHOCTH

Kao pH BpujenHocr pacTBopa KaszeMHaTa OYHTATH
BpHjeHOCT Ha TIoKaszaTelby PH-meTpa Ha HajMame 1Ba
JernMalHa Mjecra.
7.2. TIOHOBJBMBOCT

Pasnuka m3mel)y pesynrara nBa oapelhjuBama Koja U3BOAN
HUCTU aHAIUTHYAp, MCTOBPEMEHO MM HEIOCPEAHO jeIHO 3a
JIPYTHM, Ha UCTOM Y30pKy T€ O] MCTHM YCJIOBHMa, HE CMHje
ontu Beha ox 0,05 pH jenunnma.

OBa 103BOJBEHA pasiuKa u3Mel)y nBa pesynrara Tpedano
6u ma Oyne mocrurHyra y 95% cmydajeBa kama je meToza
HCIIPaBHO M3BEJCHA.






