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NARIADENIE KOMISIE (ES) & 213/2001

z 9. janudra 2001,

ktorym sa stanovujii podrobné pravidld pre uplatfiovanie nariadenia Rady (ES) & 1255/1999 tyka-
jiice sa metdéd analyzy a hodnotenia kvality mlieka a mliecnych vyrobkov a ktorym sa menia
a dopliiaji nariadenia (ES) & 2771/1999 a (ES) & 2799/1999

KOMISIA EUROPSKYCH SPOLOCENSTIEV,

so zretelom na Zmluvu o zalozeni Eurépskeho spolocenstva,

so zretefom na nariadenie Rady (ES) ¢. 1255/1999 zo 17. mdja
1999 o spolo¢nej organizdcii trhu s mliekom a mlie¢nymi
vyrobkami ('), a najmid na jeho clinky 10, 15, 26 ods. 3, 29
ods. 1 a 31 ods. 14,

kedze:

Nariadenia ~ Komisie ~ (EHS) ¢ 1216/68,  (EHS)
& 3942/92, (ES) & 86/94, (ES) & 2721/95, (ES)
& 1080/96, (ES) & 1081/96, (ES) & 1082/96, (ES)

& 1854/96, (ES) & 880/98 a (ES) & 1459/98, ktorych
aplné citdcie sti uvedené v prilohe XXVI tohto naria-
denia, ustanovuji referenéné a rutinné metddy analyzy
a hodnotenia kvality mlicka a mlie¢nych vyrobkov
a stanovuji rozsah a pravidld uplatiovania tychto
metdd. V zdujme jasnosti a na poskytnutie jednotného
siboru metdd a pravidiel na ich uplatilovanie prevadz-
kovatefom v sektore je potrebné vyssie uvedené naria-
denia prepracovat a zhrniit do jedného textu. Z rovna-
kého dovodu je potrebné zmenitf a doplnit nariadenie
Komisie (ES) ¢ 2771/1999 zo 16. decembra 1999
stanovujiice podrobné pravidld uplatfiovania nariadenia
Rady (ES) ¢. 1255/1999 tykajice sa intervencii na trhu
s maslom a smotanou () a nariadenie Komisie (ES)
¢ 2799/1999 zo 17. decembra 1999 stanovujlce
podrobné pravidld uplathovania nariadenia  (ES)
¢. 1255/1999 tykajice sa poskytovania pomoci pre
odstredené mlicko a odstredené mlieko v prasku uréené
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ES L 160, 26.6.1999, s. 48.
. ES L 333,24.12.1999,s. 11.
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na kfmenie zvierat a predaj takéhoto odstredeného
mlieka v prasku () tak, aby prilohy k tymto nariade-
niam tykajice sa metdd analyzy mohli byt zahrnuté do
tohto nariadenia.

Poziadavky na zloZenie a kvalitu mlicka a mlie¢nych
vyrobkov  ustanovené  podla  nariadenia  (ES)
¢. 1255/1999 musia byt overené, aby sa zabezpecilo, Ze
budd prisne dodrziavané.

Referentné metddy pre takéto overovania st Casto
metody uverejnené medzindrodnymi organizdciami ako
CEN, IDF, ISO a AOAC International, ktoré ich pravi-
delne aktualizuj. V niektorych pripadoch sa ustanovuje
referenénd metdda spolocenstva, zatial ¢o v ostatnych
pripadoch pravidlda spolocenstva referenénd metddu
nespecifikuja. S cielom zabezpecenia jednotného uplat-
flovania referenénych metéd sa kazdy rok vypracuje
zoznam referencénych metéd a pouzivat sa mozu len
met6dy uvedené v tomto zozname.

Pouzivanie rutinnych metdd sa nevylucuje. Je preto
potrebné $pecifikovat podmienky pre ich pouzitie.

Tiez je potrebné stanovit bezné met6dy na zabezpecenie
jednotnych postupov hodnotenia vysledkov analyz,
senzorického hodnotenia danych vyrobkov a prehodno-
covania spornych vysledkov.

Pre niektoré analyzy v sdCasnosti neexistujii medzind-
rodne akceptované overené referenéné metddy, a preto
nie st dostupné Zziadne informdcie o rozdieloch medzi
vysledkami analyz dosiahnutymi v roznych laboratd-
ridch. Je preto potrebné stanovit metédy spolocenstva,
ktoré budd ndlezite potvrdené podla medzindrodnych
pravidiel a ktoré sa aplikujii ako referen¢né metddy.

() U. v. ES L 340, 31.12.1999, s. 3.
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Nariadenie Komisie (ES) ¢. 2571/97 z 15. decembra
1997 o predaji masla za zniZené ceny a poskytovani
pomoci pre smotanu, maslo a koncentrované maslo
pouzivané pri vyrobe cukrdrskeho peciva, zmrzliny
a inych potravin ('), v zneni poslednej novelizicie naria-
denim (ES) ¢. 635/2000 (%), upravuje sledovanie stopo-
vych litok v smotane, masle a koncentrovanom masle
za urcitych okolnosti s cielom zabezpecenia spravneho
kone¢ného pouzitia tychto vyrobkov. Kedze sledovanie
je dolezité pre riadne fungovanie systému a s cielom
zabezpecenia rovnakého zaobchddzania so ziicastnenymi
prevadzkovatelmi, je potrebné ustanovenie beznych
metdd na sledovanie stopovych latok v tychto produk-
toch.

Podla  nariadenia ~ Komisie  (EHS) & 3143/85
z 11. novembra 1985 o predaji za zniZené ceny inter-
ven¢ného masla uréeného na priamu spotrebu vo forme
koncentrovaného masla (}), v zneni poslednej noveli-
zdcie nariadenim (ES) ¢ 101/1999 (), nariadenim
Komisie (EHS) ¢. 429/90 z 20. februara 1990 o posky-
tovani pomoci prostrednictvom pozvanky na tender pre
koncentrované maslo uréené na priamu spotrebu v spo-
lo¢enstve (°), v zneni poslednej novelizdcie nariadenim
(ES) €. 124/1999 (°) a nariadenim (ES) ¢. 2571/97, sa
do koncentrovaného masla stopové latky pridavaji pod
dohladom. Na zabezpecenie spriavneho zloZenia
vyrobkov je nutné striktne dodrziavat stlad s poziadav-
kami na sledovanie tychto latok v koncentrovanom
masle. Je preto potrebné stanovit spolo¢nti metddu zisto-
vania takychto latok.

Podla ¢lanku 9 nariadenia (ES) ¢. 1255/1999 je mozné
poskytovat pomoc na stkromné skladovanie pre syry
vyrobené z ov¢ieho mlieka. Podla ¢lanku 31 uvedeného
nariadenia je mozné poskytovat osobitné vratenie pefazi
pre tieto produkty. Syry vyrobené z ovcieho mlieka,
kozieho mlicka a byvoliecho mlieka a zmesi ovcicho,
kozieho a byvoliecho mlieka je mozné do spolocenstva
dovézat z niektorych tretich krajin podla preferenénych
dohod. S ohladom na vyssie uvedené ustanovenia sd
potrebné vhodné kontroly na overenie toho, ze dané
produkty neobsahuji kravské mlieko. Je preto potrebné
ustanovit referenénii metédu spolocenstva na zistovanie
kravského mlieka bez toho, aby bolo dotknuté pouzi-
vanie rutinnych metdd, ak tieto vyhovuji urcitym krité-
ridm.

Podla nariadenia Komisie (EHS) ¢ 2921/90 z 10.
oktébra 1990 o poskytovani pomoci pre odstredené
mlieko pouzivané na vyrobu kazeinu a kazeindtov ('),
v znen{ poslednej novelizdcie nariadenim Komisie (ES)

¢. 2654/1999 (), je nutné zistit nepritomnost kolifo-
riem. Medzindrodne uznanou referen¢nou metédou na
zistovanie koliforiem v mlieku a mlie¢nych vyrobkoch
je medzinarodnd norma IDF 73A: 1985. Tato norma je
vsak uplatnitelnd iba v modifikovanej forme na zisto-
vanie koliforiem v uréitom mnozstve vyrobku. Preto
bola ustanovend referen¢nd metdda spolodenstva na
zistovanie koliforiem zaloZend na vySsie uvedenej
norme.

(11)  Nariadenie Rady (EHS) ¢ 2658/87 z 23. jila 1987
o tarifnej a Statistickej nomenklatiire a o spolo¢nej
colnej tarife (°), v zneni poslednej novelizdcie naria-
denim (ES) ¢. 254/2000 ('), stanovuje rozne vysky cla
pre kfmne zmesi spadajiice pod oddelenie tarify ¢. 2309
v zavislosti od obsahu mlieka v nich. Na zabezpecenie
jednotného uplatiovania uvedenych pravidiel je
potrebné stanovit vSeobecne uznani metddu analyzy
obsahu laktézy urCend na povinné pouzivanie vo viet-
kych ¢lenskych Statoch.

(12)  Podla nariadenia (ES) ¢. 1255/1999 maslo a odstredené
mlieko v prasku urcené na intervenciu alebo, v pripade
odstredeného mlieka v prasku, na pouzitie ako krmivo
pre zvieratd, musia vyhovovat ur¢itym poziadavkim na
kvalitu. Je potrebné ustanovit referenéné metédy na
overenie splnenia tychto poziadaviek.

(13) Implementicia niektorych z tychto metéd uvedenych
v tomto nariadeni po prvykrat si bude vyzadovat

prechodné obdobie. Uplatiiovanie tychto metdd sa preto
odkladd.

(14)  Riadiaci vybor pre mlieko a mlie¢ne vyrobky neposkytol
stanovisko v termine stanovenom jeho predsedom,

PRIJALA TOTO NARIADENIE:

HLAVA 1

VSEOBECNE USTANOVENIA

Cldnok 1
Rozsah a oblast uplatiiovania

Toto nariadenie ustanovuje pravidld uplatiovania metdd
chemickej, fyzickej a mikrobiologickej analyzy a senzorického
hodnotenia mlieka a mlie¢nych produktov, ktoré sa pouziji
podla dpravy upravenej pri spolo¢nej organizdcii trhu

() U. v. ES L 350, 20.12.1997, 5. 3. s mliekom a mlie¢nymi vyrobkami zaloZenou nariadenim (ES)
8 gv S b 76 20008 9. & 1255/1999. Taktiez stanovuje niektoré z tychto metdd.

() U v. ES L 11,16.1.1999, 5. 14.

() U. v. ES L 45, 21.2.1990, s. 8. ®) U. v. ES L 325,17.12.1999, 5. 10.

() U. v. ES L 16, 21.1.1999, 5. 19. () U, v. ES L 256,7.9.1987,s. 1.

() U. v. ES L 279, 11.10.1990, 5. 22. (%) U. v. ES L 28, 3.2.2000, s. 16.
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Cldnok 2
Zoznam metdd

1. Priloha 1 tohto nariadenia obsahuje zoznam referen¢nych
met6d pouzitelnych na analyzu uvedent v ¢lanku 1.

2. Komisia aktualizuje zoznam najmenej jedenkrdt za rok
v sdlade s postupom uvedenym v ¢lanku 42 nariadenia (ES)
¢ 1255/1999.

Cldnok 3
Rutinné metédy

Rutinné metédy je mozné pouzivat na analyzy pozadované
pravidlami spolocenstva za predpokladu, Ze tieto st riadne kali-
brované a pravidelne kontrolované proti referencnej metdde.

Na kontrolu vysledkov ziskanych rutinnymi metédami, ktoré
st blizko limitom $pecifikovanym v prislusnych nariadeniach,
je mozné uplatnit postup uvedeny v prilohe II.

V spornych pripadoch st rozhodujiice vysledky ziskané refe-
ren¢nou metédou.

Cldnok 4
Potvrdzovanie referen¢nych met6d

1. Referentné metédy sa potvrdia, ak vyhovujii vopred
stanovenym kritéridm presnosti tykajicim sa limitu opakovatel-
nosti a reprodukovatelnosti.

2. Ak nebola referenénd metéda stanovend v prislusnych
nariadeniach potvrdend, ¢lenské $tity stanovia docasny limit
reprodukovatelnosti.

Tento limit sa ziska podla postupu uvedeného v prilohe III
pism. b). Pocas prvych 18 mesiacov po nadobudnuti G¢innosti
tohto nariadenia vSak mozu clenské staty pouzivat ekvivalentny
postup.

Sulad s limitom sa kontroluje najmenej jedenkrat za rok.

3. Ak vysledky uplatiovania potvrdenej referencnej metody
alebo met6d s docasnymi tidajmi o presnosti ukazuji prekro-
Cenie limitu, vysledky analyzy je mozné overit pouZitim
metody popisanej v prilohe IV na uréenie kritickej odchylky od
daného limitu.

Cldnok 5

Prijatelnost vysledkov analyzy

1. Analyzy sa uskutociiuju v laboratéridch so zavedenym
internym postupom kontroly kvality v stlade s postupom
uvedenym v prilohe V pism. a) alebo postupom ekvivalentnej
trovne.

Podrobny popis aplikovaného postupu musi byt v laboratériu
k dispozicii k nahliadnutiu.

2. Laboratérid stanovia vlastné kritérid presnosti v rdmci
merania pre vietky met6dy podla:

a) postupu popisaného v prilohe V pism. b) alebo

b) uverejneného potvrdeného postupu so stanovenou opakova-
telnostou.

Silad s limitom reprodukovatelnosti sa musi kontrolovat
najmenej jedenkrdt za rok za pouzitia postupu popisaného
v prilohe III pism. a).

Druhy pododsek sa netyka laboratérii, ktoré sa pocas roka
podielali na programe testovania dokonalosti.

3. Laboratérne spravy o vysledkoch analyzy musia obsa-
hovat dostato¢né informdcie na vyhodnotenie vysledkov, ktoré
sa vykond v stlade s prilohami [V a VIIL

4. Vysledky analyzy sa povazuji za prijatelné, ak boli
ziskané v stlade s kritériami  prijatelnosti  popisanymi
v internom postupe kontroly kvality uvedenom v odseku 1
a kritériami presnosti uvedenymi v odseku 2.

Cldnok 6

Senzorické hodnotenie

1. Pre maslo sa uplatiuji metédy na kontrolu ¢innosti
expertov a spolahlivost vysledkov popisané v prilohe VI
Postup uvedeny v prilohe VII sa uplatiuje ako referen¢nd
met6da pre senzorické hodnotenie.

2. Pre mlicko a mliene vyrobky okrem masla je refe-
ren¢nou metddou uréenou na pouZivanie clenskymi Statmi na
senzorické hodnotenie bud norma IDF 99C/1997, alebo iné
porovnatelné metddy, ktoré ¢lenské $tity ozndmia Komisii.

Postupy popisané v prilohe VI je mozné pouzivat na kontrolu
vykonu hodnotitelov a spolahlivost vysledkov.
Cldnok 7
Odber vzoriek a spory o vysledkoch analyz

1. Pre analyzy pozadované pravidlami spoloCenstva sa
odoberaja dvojité vzorky.

2. Postup popisany v prilohe VIII sa pouzije v pripadoch,
ked vysledky analyzy nie st akceptované prevadzkovatelom.
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HLAVA I b) neexistuji ziadne nespravne pozitivne vysledky;

METODY ANALYZY ¢) kazein z kravského mlieka je zistitelny s pozadovanou citli-
vostou aj po dlhych dobach zretia, ku ktorym moze dojst
pri beznych obchodnych podmienkach.

Cldnok 8

Obsah vody, beztukovej susiny[tuku v masle

1.  Ako referencnd metéda na urcovanie obsahu vody
v masle sa pouZije metéda analyzy popisand v prilohe IX.

2. Ako referen¢nd metdda na uréovanie obsahu beztukovej
suSiny v masle sa pouZije metéda analyzy popisand v prilohe
X.

3. Ako referencnd metéda na urcovanie obsahu tuku
v masle sa pouzije metdda analyzy popisand v prilohe XI.

Cldnok 9
Stopové litky

1.  Ako referencnd metéda na urCovanie obsahu vanilinu
v koncentrovanom masle, masle a smotane sa pouzije metdda
analyzy popisand v prilohe XIL

2. Ako referen¢nd metdda na urcovanie obsahu etyl esteru
beta-apo-8’ karotenickej kyseliny v koncentrovanom masle
a masle sa pouzije metdda analyzy popisana v prilohe XIIL

3. Ako referencnd metdda na urCovanie obsahu beta sitoste-
rolu alebo stigmasterolu v koncentrovanom masle a masle sa
pouzije met6da analyzy popisand v prilohe XIV.

4. Do koncentrovaného masla, masla a smotany boli
pridané stopové latky v stlade s relevantnymi pravidlami
spoloCenstva vtedy, ak ziskané vysledky st v stilade so $pecifi-
kdciami odseku 8 priloh uvedenych v odsekoch 1, 2 a 3.

Cldanok 10
Zistovanie kazeinu z kravského mlieka

1. Na overenie toho, Ze syr, ktory musi byt vyrobeny
vyluéne z ov¢icho mlieka, kozicho mlieka alebo byvolicho
mlieka alebo zo zmesi ov¢icho, kozieho a byvolieho mlieka,
neobsahuje v skutocnosti aj kazein z kravského mlicka, sa
pouzije referen¢nd metéda analyzy uvedend v prilohe XV.

Pritomnost kazeinu z kravského mlieka sa potvrdi, ak zjavny
obsah kazeinu z kravského mlieka vo vzorke je rovny alebo
vyssi ako obsah v referencnej vzorke obsahujicej 1 % krav-
ského mlieka podla popisu v prilohe XV.

2. Na zistovanie kazeinu z kravského mlieka v syroch
podla odseku 1 je mozné pouzit rutinné metddy, ak:

a) detekény limit je 0,5 % alebo menej;

Ak poziadavka uvedend pod pismenom b) nie je splnend,
akdkolvek vzorka s pozitivnym vysledkom sa musi analyzovat
referen¢nou metédou.

Ak poziadavka uvedend pod pismenom c) nie je splnend pre
jeden z typov syrov uvedenych v odseku 1, tento syr sa musi
analyzovat referen¢nou metddou.

Cldnok 11
Zistovanie koliforiem

1. Na zistovanie pritomnosti koliforiem v masle, odstre-
denom mlieku v prasku, kazeine a kazeinitoch sa pouziva
referen¢nd metdda analyzy popisand v prilohe XVI.

2. Na zistovanie koliforiem je moZné pouzit rutinné metédy,
ak st ziskané vysledky porovnatelné s vysledkami ziskanymi
referen¢nou metddou popisanou v uvedenej prilohe. Rutinné
metédy musia mat najmd vhodny detekény limit. Nespravne
negativne vysledky sa nesmi vyskytnit. Ak nie je mozné
vylacit vyskyt nespravnych pozitivnych vysledkov, akykolvek
pozitivny vysledok musi byt potvrdeny pouzitim referenc¢nej
metddy.

Cldnok 12
Obsah laktézy
Metéda stanovovania obsahu lakt6zy vo vyrobkoch spadajicich
pod KN kéd 2309 je popisand v prilohe XVIL
Cldnok 13
Zistovanie syridlovej srvitky

1. Metéda na zistovanie syridlovej srvitky v odstredenom
mlieku v prasku urenom na verejné skladovanie je popisand
v prilohe XVIIL

2. Metdda na zistovanie syridlovej srvitky v odstredenom
mlieku v prasku a zmesiach uréenych na pouzitie ako krmivo
pre zvieratd je popisand v prilohe XIX.

Cldnok 14

Zistovanie cmaru

Metéda na zistovanie cmaru v odstredenom mlieku v prasku
je popisand v prilohe XX.
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Cldnok 15
Antimikrobiotické rezidud

Metdda na zistovanie antibiotickych a sulfonamid/dapsonovych
rezidui v odstredenom mlieku v prasku je popisand v prilohe
XXI.

Cldnok 16

Obsah odstredeného mlieka v prasku

Metdda na zistovanie odstredeného mlieka v prasku v kim-
nych zmesiach je popisand v prilohe XXIL

Cldnok 17

Zistovanie Skrobu

Metdda na zistovanie skrobu v odstredenom mlieku v prasku,
denaturovanom mliecnom prasku a kimnych zmesiach je
popisand v prilohe XXIIL

Cldnok 18
Vlhkost kyslého cmaru v prasku

Metdda na stanovenie vlhkosti kyslého cmaru v prasku urce-
ného na pouzitie v kfmnych zmesiach je popisand v prilohe
XXIV.

Cldnok 19

Zistovanie cudzich tukov

Metéda na zistovanie cudzich tukov v mlie¢nych tukoch je
popisand v prilohe XXV.

HLAVA III

ZAVERECNE USTANOVENIA

Cldnok 20
Zmeny a doplnenia k nariadeniu (ES) & 2771/1999

Nariadenie (ES) & 2771/1999 sa meni a doplna takto:

1. Prvd veta ¢ldnku 4 ods. 1 sa nahrddza nasledovnym: ,Pri-
slusné organy kontroluji kvalitu masla pouzitim metod
popisanych v prilohe I a na zdklade vzoriek odobratych
v stlade s pravidlami stanovenymi v prilohe IV.“

2. V prilohe 1 sa pozndmka pod ¢iarou 2 nahrddza nasle-
dovnym: ,Pozri prilohu I k nariadeniu (ES) ¢. 213/2001.*

3. Prilohy Il a III sa vypustajd.

4. V predposlednej vete prilohy IV.2 sa slovd ,s prilohou III*
nahradzaju slovami ,s prilohou VII k nariadeniu (ES)
¢ 2132001

Cldnok 21
Zmeny a doplnenia k nariadeniu (ES) & 2779/1999

Nariadenie (ES) & 2779/1999 sa dopliia takto:

1. Clanok 20 ods. 1, 2, 3 a 4 sa nahradza nasledovnym:

,1.  Obsah odstredeného mlieka v prasku v zmesiach
a kfmnych zmesiach sa stanovuje testovanim kazdej vzorky
najmenej dvakrat pouzitim metddy analyzy popisanej v pri-
lohe XXII nariadenia (ES) ¢. 2132001, doplnenej kontro-
lami uvedenymi v ¢lanku 17 ods. 3 tohto nariadenia. Ak sa
vyskytne odchylka medzi vysledkami tychto kontrol, smero-
dajny je vysledok kontroly na mieste.

2. Nepritomnost syridlovej srvitky sa dokazuje pouzitim
metdd popisanych v prilohe XIX nariadenia  (ES)
¢ 213/2000.

3. Obsah skrobu v kfmnych zmesiach sa stanovuje
kontrolami uvedenymi v ¢lanku 17 ods. 3 tohto nariadenia,
ktoré musia byt doplnené metédou analyzy popisanou
v prilohe XXIII nariadenia (ES) ¢. 213/2001.

4. Vlhkost kyslého cmaru v prasku sa stanovuje

pouzitim metddy analyzy popisanej v prilohe XXIV narja-
denia (ES) ¢. 213/2001.°

> .

2. Prilohy II, IV, V a VI sa vypustaja.

Clanok 22
ZruSenia

Rusia sa nariadenia (EHS) ¢. 1216/68, (EHS) ¢. 3942/92, (ES)
¢ 86/94, (ES) & 2721/95, (ES) & 1854/96, (ES) & 1080/96,
(ES) & 1081/96, (ES) & 1082/96, (ES) & 880/98 a (ES)
¢. 1459/98.

Odkazy na zruSené nariadenia sa menia na odkazy na toto
nariadenie.
Cldnok 23
Nadobudnutie d¢innosti

Toto nariadenie nadobuda Gcinnost v siedmy dent po uverej-
neni v Uradnom vestniku Eurdpskych spolocenstiev.

Metédy uvedené v prilohdch III, IV.4, V, VI a VIII sa uplatiiuji
18 mesiacov po nadobudnuti G¢innosti tohto nariadenia.
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Toto nariadenie je zdvdzné vo svojej celistvosti a je priamo uplatnitelné vo vsetkych ¢len-

skych statoch.

V Bruseli 9. janudra 2001
Za Komisiu
Franz FISCHLER

clen Komisie
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PRILOHA [

(Clanok 2)

ZOZNAM REFERENCNZCH METOD

min. = minimum max. = maximum, prkloha = prkloha k citovanému nariadeniu, SNF = netu¢nj suina, FFA = volné tu¢né kyseliny, PV = hodnota pero-
xidu, A = vzhlad, F = chu, C = konzistencia, TBC = celkovz pocet baktérik, therm = termofilickz pocet baktérik, MS = ¢ lenskz tjt, IDF = Medzinjrodnj
federjcia pre mlie¢ne vzrobky, ISO = Medzinjrodnj organizicia pre tandardiziciu, IUPAC = Medzinjrodnj § nia ¢ istej aplikovanej chémie, ADPI = Ame-
SCM = sladené kondenzované mlieko, EMC = vyparené mlieko alebo smotana, MSNF = netu¢nj suina mlieka

Cast A

Nariadenie komisie

Vyrobok

Parameter

Limit

Referenénd metdda

Pozndmka

nariadenie (ES) ¢. 2771/1999
verejné skladovanie
(U.v.ESL 333, 24.12. 1999,s. 11)

nesolené maslo

mliecne tuky
voda

SNF

FFA (max.)
PV (max.)

koliformy

nemlie¢ny tuk

sterolové stopové latky

iné stopové latky:

— vanilin

— etyl ester karotenickej kyseliny
— triglyceridy enantickej kyseliny

senzorické vlastnosti

disperzia vody

min. 82 %

do 16 %

do 2%

1,2 mmole/100g tuku

0,3 meq kyslika/1 000g tuku

nezistitelné v 1g

nezistitelné trigliceridovou
analyzou

nezistitelné

nezistitelné

nezistitelné

nezistitelné

najmenej 4 z 5 bodov pre A, G a
C

najmenej 4 body

priloha XI
priloha IX
priloha X
norma IDF 6B:1989

norma IDF 74A:1991 (anglickd
verzia)

priloha XVII
priloha XXVI

priloha XIV

priloha XII
priloha XIII
IUPAC 2,301 sub 5
priloha VII

norma IDF 112A:1989

pozndmka 1

poznamka 3

nesolené maslo

nariadenie (ES) ¢. 2771/1999 mlie¢ne tuky min. 82 % priloha XI pozndmka 6
sukromné skladovanie

voda do 16 % priloha IX
nariadenie (ES) €. 2771/1999 solené maslo mlie¢ne tuky min. 80 % priloha XI pozndmka 6
stikromné skladovanie

voda do 16 % priloha IX

sol do2% norma IDF 12B:1988

9T
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Nariadenie komisie Vyrobok Parameter Limit Referen¢nd metdda Pozndmka
nariadenie (ES) ¢. 2571/97 nesolené maslo mliecne tuky min. 82 % priloha XI
(U. v. ES L 350, 20. 12. 1997, s. 3)
voda do 16 % priloha IX
stopové latky:
— steroly priloha XIV
— vanilin priloha XII
— etylester karotenickej kyseliny priloha XIII
— triglyceridy enantickej kyseliny IUPAC 2,301 sub 5
nariadenie (ES) ¢. 2571/97 solené maslo mlie¢ne tuky min. 80 % priloha XI
voda do 16 % priloha IX
sol do 2% norma IDF 12B:1988
stopové latky:
steroly priloha XIV
vanilin priloha XII
etyl ester karotenickej kyseliny priloha XIII
triglyceridy enantickej kyseliny IUPAC 2,301 sub 5
nariadenie (ES) ¢. 2571/97 koncentrované maslo mliecne tuky min. 99,8 % norma IDF 24:1964
vlhkost a MSNF do 0,2 % norma IDF 23A:1988 (vlhkost)

FFA

PV (max.)
nemlie¢ny tuk
chut

pach

iné

stopové latky:
— steroly

— vanilin

— etylester karotenickej kyseliny

— triglyceridy enantickej kyseliny

do 0,35 % (oleic)

0,5 meq kyslika/1 000g tuku
nepritomnost

Cistd

bez cudzich pachov

bez neutraliza¢nych prvkov, antio-
xidantov a konzerva¢nych latok

norma IDF 24:1964 (MSNF)
norma IDF 6B:1989

norma 74A:1991(anglickd verzia)
priloha XXV

priloha XIV
priloha XII
priloha XIII

IUPAC 2,301 sub 5

pozndmka 1

1€ "AZ[€0
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Nariadenie komisie Vyrobok Parameter Limit Referen¢nd met6da Pozndmka
nariadenie (ES) ¢. 2571/97 smotana tuk 359 norma IDF 16C:1987
stopové latky:
— steroly met6dy schvdlené kompetentnym | pozndmka 2
orgdnom
— vanilin priloha XII
— etylester karotenickej kyseliny metddy schvdlené kompetentnym | pozndmka 2
orgdnom
— triglyceridy enantickej kyseliny IUPAC 2,301 sub 5
nariadenie (EHS) ¢. 429/90 koncentrované maslo mlie¢ne tuky min. 96 % met6dy schvalené kompetentnym | pozndmka 2
(U.v.ESL 45, 21. 2. 1990, s. §) orgdnom
SNF do 2 % metddy schvdlené kompetentnym | pozndmka 2

stopové latky:

— stigmasterol (95 %)

— stigmasterol (85 %)

— triglyceridy enantickej kyseliny

— etyl ester butyrickej kyseliny a
stigmasterolu

— lecitin (E322)

NaCl
FFA

PV (max.)

chut

pach

iné

15 g/100 kg koncentrovaného
masla

17 g/100 kg koncentrovaného
masla

1,1 kg/100 kg koncentrovaného
masla

pozri prilohu, bod 1 pism. ¢)
do 0,5 %

do 0,75 %
do 0,35 % (oleic)
do 0,5 meq kyslika/1 000g tuku

cistd
bez cudzich pachov

bez neutraliza¢nych prvkov, antio-
xidantov a ochrannych, latok

orgdnom

priloha XIV
priloha XIV
IUPAC 2,301 sub 5
priloha XIV

metddy schvélené kompetentnym
orgdnom

norma IDF 12B:1988
norma IDF 6B:1989

norma IDF 74A:1991 (anglickd
verzia)

pozndmka 2

pozndmka 2

pozndmka 1

nariadenie (EHS) ¢. 2191/81
(U.v.ESL 213, 1. 8. 1981, s. 20)

nesolené maslo

mliecne tuky

voda

min. 82 %

do16 %

priloha XI

priloha IX

8¢
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Nariadenie komisie Vyrobok Parameter Limit Referen¢nd met6da Pozndmka
nariadenie (EHS) ¢. 2191/81 solené maslo mliecne tuky min. 80 % priloha XI
voda do 16 % priloha IX
sol do 2% norma IDF 12B:1988
¢lanok 9 a hlava II nariadenia (ES) ¢. syr vyrobeny z ovéi.eho kravské mlieko <1% priloha XV
1255/1999 ajalebo kozieho mlieka
nariadenie (EHS) ¢. 2921/90 priloha I - kysly kazein | yoda do 12 % norma IDF 78C:1991
tuk do 1,75 % norma IDF 127A:1988

volnd kyslost

do 0,30 % (laktickd)

norma IDF 91:1979

nariadenie (EHS) ¢ 2921/90 priloha I - syridlovy voda do 12 % norma IDF 78C:1991
fazein tuk do1% norma IDF 127A:1998
popol min. 7,50 % norma IDF 90:1979
nariadenie (EHS) ¢. 2921/90 priloha I — kazeinaty voda do 6 % norma IDF 78C:1991
mliecny protein min. 88 % norma IDF 92:1979
tuk a popol do 6 % norma IDF 127A:1988
norma IDF 891979 alebo
nariadenie (EHS) ¢. 2921/90 priloha II - kysly kazein | yoda do 10 % norma IDF 78C:1991
tuk do 1,50 % norma IDF 127A:1988

volnd kyslost

do 0,20 % (lakticka)

norma IDF 91:1979

TBC (max.) 30 000 /g norma IDF 100B:1991 pozndmka 3

koliformy nepritomnost v 0,1g priloha XVI poznamka 3

therm (max.) 5000 lfg norma IDF 100B:1991 pozndmka 3 a 4
nariadenie (EHS) ¢. 2921/90 priloha II - syridlovy voda do 8 % norma IDF 78C:1991

kazein

tuk do1% norma IDF 127A:1988

popol min. 7,5 % norma IDF 90:1979

TBC (max.) 30 000 1/g norma IDF 100B:1991 pozndmka 3

koliformy nepritomnost v 0,1g priloha XVI poznamka 3

therm (max.)

5000 l/g

norma IDF 100B:1991

pozndmka 3 a 4

1€ "AZ[€0
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Nariadenie komisie Vyrobok Parameter Limit Referen¢nd met6da Pozndmka
nariadenie (EHS) ¢. 2921/90 priloha II - kazeindty voda do 6,00 % norma IDF 78C:1991
mliecny protein min. 88,00 % norma IDF 92:1979
tuk a popol do 6,00 % norma IDF 127A:1988
norma IDF  89:1979  alebo
90:1979
TBC (max.) 30 000 1/g norma IDF 100B:1991 pozndmka 3
koliformy nepritomnost v 0,1g priloha XVI pozndmka 3
therm (max.) 5000 1/g norma IDF 100B:1991 pozndmka 3 a 4
nariadenie (EHS) ¢. 2921/90 priloha III - kazeinaty voda do 6,00 % norma IDF 78C:1991
mliecny protein min. 85,00 % norma IDF 92:1979
tuk do 1,50 % norma IDF 127A:1988
laktéza do 1,00 % norma IDF 106:1982
popol do 6,50 % norma IDF 89:1979 alebo
90:1979
TBC (max.) 30 000 /g norma IDF 100B:1991 pozndmka 3
koliformy nepritomnost v 0,1g priloha XVI pozndmka 3
therm (max.) 5000 1/g norma IDF 100B:1991 pozndmka 3 a 4
nariadenie (ES) ¢. 2799/1999 kimne zmesi a odstre- voda (kysly cmar v prasku) do 5%

dené mlieko v prasku
(SMP) (pre pouzitie v
krmive pre zvieratd)

protein

voda (SMP)

tuky (SMP)

syridlova srvitka (SMP)
skrob (SMP)

voda (zmesi)

tuky (zmesi)

syridlovd srvdtka (zmesi)
obsah SMP (kone¢ného vyrobku)
tuky (v kone¢nom vyrobku)

Skrob (v kone¢nom vyrobku)

med (v kone¢nom vyrobku)

31,4 % (min.) netucnej susiny

do 5%

do 11 %

nepritomnost
nepritomnost

do 5 % netucnej susiny

nepritomnost
min. 50 %
min. 2,5 % alebo 5 %

min. 2 %

25 ppm

norma IDF 20B:1993
norma IDF 26A:1993
norma IDF 9C:1987
priloha XIX

priloha XXIII

norma IDF 26A:1993

smernica Komisie 84/4/EHS (U. v.
ESL 15,18.1.1984,s.28)

priloha XIX

priloha XXII

smernica Komisie ¢. 84/4/EHS
priloha XXIII

smernica Komisie ¢. 78/633/EHS

(U.v. ES L 206, 26. 7. 1987, s.
43)

poznamka 7

poznamka 7
pozndmka 8

pozndmka 9

0s¢
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Nariadenie komisie

Vyrobok

Parameter

Limit

Referen¢nd metdda

Pozndmka

nariadenie (ES) ¢. 322/96

SMP (sprej)

tuk

protein

voda

kyslost (N/10 NaOH)
laktdty

fosfat

rozpustnost

spalené Ciastocky
TBC

koliformy

cmar

syridlova srvatka

kysla srvatka

antimikrobidlne ¢inidld

do 1,0 %

31,4 % (min.) netucnej susiny
do 3,5%

do 19,5 ml

do 150 mg/100 g

negativny

do 0,5 ml pri 24 Code en erreur:

8eJC

disk B min. (15,0 mg)
40 000/ g
negativne/0,1 g
negativny

negativna

negativna

norma IDF 9C:1987
norma IDF 20B:1993
norma IDF 26A:1993
norma IDF 86:1981
norma IDF 69B:1987
norma ISO 3356:1975
norma IDF 129A:1988

ADPI:1990

norma IDF 100B:1991
priloha XVI

priloha XX

priloha XVIII

metddy schvélené kompetentnym
organom

priloha XXI

pozndmka 3

pozndmka 3

pozndmka 2

Cast B

Referenéné metody uvedené v Casti B sa mozu pouZivat na analjzu virobkov spadajiicich pod ktorékolvek z nariadeni uvedenych v stlpci 1.

Nariadenie Komisie

Vyrobok

Kéd KN

Parameter

Limit

Referencnd metdda

Poznamky

Nariadenie (EHS) ¢. 2658/87 (U. v. ES L
256, 7.9.1987, 5. 1)

Nariadenie (ES) ¢. 2414/98 (U. v. ES L 299,
10.11.1998,s. 7) )

Nariadenie (ES) ¢. 1374/98 (U. v. ES L 185,
30.6.1998, s. 21) )

Nariadenie (ES) ¢. 2508/97 (U. v. ES L 345,
16.12.1997, s. 31)

Nariadenie (ES) ¢. 1741999 (U. v. ES L 20,
27.1.1999, s. 8)

Mlieko a smotana nekon-
centrované a neobsahu-
jlice cukor alebo iné

sladidld

0401

Tuk (< 6 %)

Tuk (> 6 %)

Limity st $pecifikované v

alebo nariadenf (EHS) ¢.
1374/98 (U.v. ES L 185,
30.6.1998, s. 21)

popise kédu KN pre 3pecificky
produkt, dalej $pecifikované v
urcitych pripadoch v nariadent
Komisie (EHS) ¢. 3846/87 (U.

v.ES L 366, 24.12.1987, 5. 1),
Cast 9 exportnej nomenklatiry,

Norma IDF 1D:1996

norma IDF 16C:1987

1€ "AZ[€0
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Nariadenie Komisie Vyrobok Kod KN Parameter Limit Referen¢nd met6da Pozndmky
mlieko a smotana, 0402 tuky (kvapalnd forma) norma IDF 13C:1987
koncentraované alebo . .
obsahujtice pridany tuky (pevnd forma) norma IDF 9C:1987
cukor alebo iné sladidlo protein norma IDF 20B:1993
sacharéza (normélny norma IDF 35A:1992
obsah)
sacharéza (nizky obsah) met6dy schvdlené pozndmka 2
pevné latky (SCM) norma IDF 15B:1991
pevné litky (EMC) norma IDF 21B:1987
voda (mlieko a smotanav norma IDF 26A:1993
prasku)
Cmar, fermentované 0403 tuk normy IDF 1D:1996,
:ﬁg?aizldggzz;ggsl;géa protein norma IDF 20B:1993
alebo nekoncentrované, sachar6za (normalny norma IDF 35A:1992
obsahujice pridany obsah)
cukor alebo iné sladidld sacharéza (nizky obsah) metddy schvélené prislusnym | pozndmka 2
organom
voda (kysly cmar v priloha XXIV
prasku)
voda (sladky cmar v norma IDF 26A:1993
prasku)
pevné latky (ostatné metddy schvdlené
vyrobky)
srvatka, koncentrovand 0404 tuk normy IDF 9C:1987
alebo protein norma IDF 20B:1993
sachar6za (normalny norma IDF 35A:1992
obsah)
sacharéza (nizky obsah) metddy schvdlené poznamka 2
0404 90 protein norma IDF 20B:1993
voda norma IDF 26A:1993
pevné latky norma IDF 15B:1991
(koncentrované vyrobky) norma IDF 21B:1987
maslo a iné tuky odvo- 0405 tuk (ak < 85 %) priloha XI
dené z mlieka; ndtierky voda priloha IX
maslo SNF priloha X
NaCl norma IDF 12B:1998

Maslovy olej

tuk (ak > 99 %)
voda (ak tuk < 99 %)

norma IDF 24:1964
norma IDF 23A:1988

(474
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Nariadenie Komisie Vyrobok Kod KN Parameter Limit Referen¢nd met6da Pozndmky
syr a tvaroh 0406 tuk norma IDF 5B:1986
pevné latky norma IDF 4A:1982
pevné latky (rikota) norma IDF 58:1970
Na(Cl norma IDF 88A:1988
lakt6za norma IDF 79B:1991
Nariadenie (EHS) ¢. 2658/87 kimne zmesi 2309 laktéza priloha XVII

Poznjmky k zoznamu referencnzch met6éd Eurdpskej $nie

Poznjmka 1:  Izoljcia mlie¢neho tuku pod¥a popisu v norme IDF 6B:1989 (ochrana pred svetlom).

Poznjmka 2: Nebola stanovenj iadna referen¢nj met6da.

Pozndmka 3: Vzorka sa pripravuje pod¥a normy IDF 122C:1996 alebo normy IDF 73A:1985.

Poznjmka 4: Inkubjcia na 48 hodkn pri teplote 55 °C, je potrebné predks vyschnutiu kultsry.

Pozndmka 5: % SNF = % pevné latky — % tuky.

Poznjmka 6: Maslo musk korepondova so titnou triedou kvality ¢lenského titu pOvodu uvedenej v prklohe V nariadenia Komisie (ES) ¢. 2771/1999.
Pozndmka 7: Smernica Komisie 84/8/EHS.

Poznjmka 8: Nariadenie Komisie (ES) ¢. 1758/94 (S. v. ES L 183, 19.7.1994, 5. 14).

Pozndmka 9: Smernica Komisie 78/633/EHS.
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PRILOHA I
(Clanok 3)

KONTROLA VYSLEDKOV ZISKANYCH RUTINNYMI METODAMI, KTORE SU BLIZKO LIMITOM SPECIFI-
KOVANYM V NARIADENIACH PRE POZIADAVKY NA ZLOZENIE A KVALITU

Ak m, je limitom pre poZziadavky na zloZenie a kvalitu $pecifikované v nariadeni, rozhodujici limit (L) je

L = m,

ak RRoul/RRef <1
R,

Ry limit reprodukovatelnosti referencnej met6dy

roue limit reprodukovatelnosti rutinnej metody

Ak my je horny limit a Ry, /Ry > 1, tento rozhodujici limit sa ziska pouzitim vzorca

L = mo—|(Reou/Reer)-1].CrDys

Ak za rovnakych podmienok je m, spodny limit, tento rozhodujtci limit sa ziska pouzitim vzorca

L = mo + [(Reou/Recr)-1].CrDys

pricom CrDy; je kritickd odchylka referencnej metddy (pozri prilohu IV).

Ak m, je horny limit, kone¢ny vysledok nad rozhodujicim limitom ziskany pouzitim rutinnej metddy sa musi nahradit
kone¢nym vysledkom ziskanym pouzitim referen¢nej metddy. Tento koneény vysledok musi byt zaloZeny najmenej na
rovnakom pocte analyz/vzorick ako konecny vysledok ziskany rutinnou metédou.

Ak m, je spodny limit, rovnaky postup sa musi pouZit pre konetny vysledok pod rozhodujicim limitom ziskany
pouzitim rutinnej met6édy

Pozndmka

Postup popisany vyssie je mozné pouzit, ak neexistuji ziadne zistitelné matricové efekty.

Matricové efekty sa daja zistit nasledovnym spésobom: pre kazda vzorku pouZivand na kalibriciu sa stanovi rozdiel (w))
medzi vysledkami ziskanymi referen¢nou metédou a vysledkami ziskanymi rutinnou metédou.

Standardn4 odchylka sa pocita zo vzorca

s =1/(Tw?)/2m

m: pocet vzoriek pouzitych na kalibrdciu sa porovnd s aritmetickym priemerom Standardnej odchylky opakovatelnosti
referencnej a rutinnej metddy.

2 2
St (Sr(ref) + st(rout))/ 2

Matricovy efekt nie je mozné vylucit, ak

mes’/s! > Chi},
pricom
f = m (f: pocet stupiiov volnosti)

& = pravdepodobnost omyly; & = 0,05.V tomto pripade sti pred stanovenim rozhodujiceho limitu potrebné dalsie
merania.
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PRILOHA 11

(Clanky 4 a 5)

a) Postup na stanovenie zhody s beznym limitom reprodukovatelnosti (Chemickd analyza)

Zhoda s limitom reprodukovatelnosti sa kontroluje porovnanim laborat6rnych vysledkov s vysledkami skdseného labo-
ratoria ('), ziskanymi z rovnakej vzorky. V oboch laboratéridch sa vykond dvojité meranie a vysledky sa hodnotia

pouzitim vzorca:
2
CrDys (Wf?zl) Y Rz'%
pricom:

CrDys:  kritickd odchylka (P = 0,95)

V. aritmeticky priemer dvoch vysledkov ziskanych v laboratériu 1
¥,: aritmeticky priemer dvoch vysledkov ziskanych v laboratériu 2
R: limit reprodukovatelnosti: stanovuje sa interpoldciou

I limit opakovatelnosti: ak sa presnost meni podla tirovne

Ak je prekrocend kritickd odchylka, do dvoch mesiacov je potrebné vykonat dalsi pokus. Ak vysledky druhého pokusu
nesplfiaja limit reprodukovatelnosti, musia kompetentné orgdny vykonat prislusné kroky.

b) Postup na ziskanie doc¢asného limitu reprodukovatelnosti (Chemickd analyza)

Docasny limit reprodukovatelnosti (R ) sa ziskava pouzitim nasledovného vzorca:

pmv)

2
Rpror = (yl Y, ) ’ + %

pricom

y,:  priemer dvoch vysledkov ziskanych v laboratériu 1
¥,:  priemer dvoch vysledkov ziskanych v laboratériu 2 (pozri prilohu Illa)

I limit opakovatelnosti alebo docasny limit opakovatelnosti.

Pozndmky:

1. R sa mdZe pouZit na vypocet kritickych odchylok (pozri prilohu VI).

prov.

2. R, sarovnd 2r, ak je vypocitand hodnota R ,,, mensia ako 2r.

rovnice (*), potom je hodnota R

prov

4. R, je potrebné stanovit minimélne jedenkrat za rok na zdklade vysledkov ziskanych v dvoch laboratéridch (pozri
prilohu V).

5. Na vypocet kritickych odchyliek sa musi pouzit strednd hodnota R .. Pravidld v bodoch 2 a 3 platia pre strednd
hodnotu R

prov*

() Skiisené laboratérium je vo vSeobecnosti také laboratérium, ktoré sa tspesne podielalo bud na potvrdeni testovacej metddy, alebo na
teste dokonalosti.
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Limit reprodukovatelnosti (hodnota R) sa ziska z vypocitanej hodnoty RSD , nasledovne
R = 0,0283%RSDy

X:  aritmeticky priemer ziskanych vysledkov

Niekolko vypocitanych hodndt RSD,, (priklady)

Koncentricia RSDR (%)
1 g/100 g
0,01 ¢g/100 ¢ 8
1 mg/1 000 g 16

Koncentrécia analytu 1 g/100 g ziska:
R = 0,0283*1*4 = 0,11 g/100 g
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PRILOHA IV

(Clanok 4)

HODNOTENIE VYSLEDKOV ANALYZY ZISKANYCH POTVRDENYMI METODAMI

Ak vysledok analyzy ukazuje, Ze bol prekroceny limit, vypocita sa aritmeticky priemer dvoch alebo viacerych vysledkov.
Sleduje sa pritom nasledovny postup:

1. V pripadoch, ked vysledok analyzy predstavuje jediny vysledok, je potrebné uskuto¢nit druhd analyzu v podmien-

kach opakovatelnosti. Ak nie je obe analyzy mozné vykonat v podmienkach opakovatelnosti, je potrebné vykonat
dalsiu duplicitnd analyzu v podmienkach opakovatelnosti a pouzit tieto vysledky na hodnotenie zhody kritickej
odchylky.

. Stanovi sa absoliitna hodnota rozdielu medzi aritmetickym priemerom vysledkov ziskanych v podmienkach opako-

vatelnosti a limitom. Absoltna hodnota rozdielu vicsia ako kritickd odchylka znamend, Ze analyzovana vzorka
nesplna poziadavky.

Kritickd odchylka sa stanovuje pouzitim nasledovného vzorca:

7-m0|) :O%Q/Rz-rz%

CrDys (

pricom:

y:  aritmeticky priemer ziskanych vysledkov

m,:  limit

n:  pocet analyz/vzoriek

Ak sa presnost meni podla tirovne, je mozno potrebné interpoléciou stanovit r a R.
Konec¢ny vysledok zaznamenany pre vzorku musi ukazovat zhodu s limitom.
Kone¢né vysledky

— vrozpiti mga my + CrDys (?—m0|), ak je limitom maximum;

— vrozpiti mea my + CrDys (- myl), ak je limitom minimum

by sa preto mali vyskytovat len vynimocne.

Kone¢né vysledky v rdmci uvedenych rozpiti st akceptovatelné, len ak sa vyskytnt najviac jedenkrdt na kazdych

pat vzoriek analyzovanych na jednu doddvku. Ak sa na jednu doddvku analyzuje menej ako pit vzoriek, akceptova-
telny je jeden vysledok v rdmci uvedeného rozpitia.

. Ak sa konec¢ny vysledok x vypocitava pouzitim vzorca x =y, * y, (priklad: voda + obsah beztukovej susiny

v masle na vypocet obsahu tuku), pricom y, a y, sti kone¢nymi vysledkami jedného typu analyzy, potom sa celkové
limity opakovatelnosti a reprodukovatelnosti r, a R kone¢nych vysledkov x vypocitaja:

Iy =/ + 13

R, =/RI+ R?

pricom r, a r, sd limit y, opakovatelnosti a R, a R, st limity reprodukovatelnosti pre y, a y,;

x sa porovndva s limitom m, podla pravidiel $pecifikovanych v bodoch 1 a 2. Kritickd odchylka sa stanovi
pouZitim vzorca:

)= 0,84 R2- rzﬂ

CrDys (|x - =
r 9>(|X mO‘ \/E n

pricom x je aritmeticky priemer ziskanych vysledkov x,.

. Ak sa konecny vysledok vypocita pouzitim vzorca

i
Y2

(priklad: tuk v susine syra)
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pricom y, a y, st konecné vysledky jedného typu analyzy, potom sa celkové limity opakovatelnosti a reprodukova-
telnosti r, a R, mozu vypocitat takto:

— 2 2
Iy = Pey/ Ty + T3,

Re= poy/RY + RG

o= mlm
B limit cielovej hodnoty pre y, (priklad: tuk)
B, limit cielovej hodnoty pre y, (priklad: susina)
ry =< 015 r, =< 015
18 Ha
pricom
r;: limit opakovatelnosti y,
r,: limit opakovatelnosti y,
Ry =< 015 R.=22< 015
i 2

pricom:
R,: limit reprodukovatelnosti y,
R,: limit reprodukovatelnosti y,

Postupy pre vypocet rx a R, st pouzitelné, len ak st relativne limity opakovatelnosti a reprodukovatelnosti (r*,, r*,,
R*,, R*,) mensie alebo rovne 0,15;

x sa porovndva s limitom p, podla pravidiel Specifikovanych v bodoch 1 a 2. Kritickd odchylka sa uréi pouzitim
vzorca:

)_ 0,84 R2- an-1

CrDys (|- 1, = YRR

TEXTE MANQUANT TEXTE MANQUANT ™™ MANQUANT brigom vy, y,,, ¥y, ja Vs, tuleb arvatada y,,[y,, ja y,,/Y,, je
aritmeticky priemer vysledkov x ziskanych v chronologickom poradi (*).

(*) Piezime. Pieméram, ja ir iegiiti rezultati y,, y,,, y,, un y,,, tad jaaprékina y,,/y,, un y,,y,, vidéjais aritmétiskais lielums.
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PRILOHA V

INTERNA KONTROLA

(Clanok 5)

a) Postup internej kontroly kvality (Internal Quality Control — IQC) (chemickd analyza)

Definicia kontrolného materidlu
Materidl pouzivany na tcely IQC je podrobeny rovnakému, alebo sticastou rovnakého postupu ako testované materialy.

Kontrolnym materidlom moze byt:

— certifikovany referencny materil,

— interny referenény materidl,

— materidl overeny medzilaboratérnym testom,

— spevneny material.

Postup stanovenia IQC

Laboratérium zavedie 1QC podla postupu popisaného v dokumente IUPAC ,Harmonizované postupy pre internd
kontrolu kvality v analytickych laboratéridach” (1).

IQC obsahuje zahrnutie kontrolnych materidlov do analytického postupu alebo opakovanie analyzy testovacej vzorky.
Kontrolné materidly musia byt svojim chemickym zloZenim podobné testovacim vzorkdm a musia byt adekvitne
stabilné pocas obdobia testovania. Musi byt preukdzané, Ze pre analyzu mozu byt vhodne rozdelené na rovnaké casti
a Ze st v koncentrdcii analytu vhodnej na tcely testovania.

Kontrolny materidl musi byt vloZzeny minimdlne jedenkrat v kazdom kole analyzy a ziskand hodnota musi byt vyzna-
¢end do kontrolného diagramu na meranie dlhodobych chyb. Laboratérium dalej pravidelne preukazuje stilad s pod-
mienkami opakovatelnosti v rdmci kola. Toto je moZné dosiahnut dvojitou analyzou kontrolnych a/alebo testovacich
materidlov. Vysledky tychto analyz sa porovnaji s akymikolvek publikovanymi limitmi opakovatelnosti a existujticimi
Gdajmi o internej presnosti.

Ak sa pouzivaji kontrolné materidly, hodnoty ziskané z medzikolovej analyzy kontrolného materidlu musia byt vyzna-
¢ené do Shewhartovho diagramu [ISO 8258(1991)] s prislusnymi kontrolnymi limitmi. Akéné limity musia byt stano-
vené na

Xt 3s,,

kde s, je celkovd Standardnd odchylka,
varovné limity na

X £ 2s,

Celkovd $tandardnd odchylka:

se= /st + s2/n

pricom:
s,: Standardnd odchylka medzi kolami
s, Standardnd odchylka v ramci kola analyzy

n: pocet uréovani

V pripadoch, ked sa kontrolné materidly nepouZivaji (napr. kvoli nedostatocnej stabilite), sa musi analyzovat najmenej
jeden z testovacich materidlov dvakrdt v kazdom kole.

Absolitna odchylka ziskand z dvojitej analyzy v jednom kole (pozri prilohu III) musi byt vyznacend do diagramu.
Strednd Ciara je 1,128 s, spodny limit je 0, horny limit (akény limit) je 3,686 s, pricom s, je Standardnd odchylka
v rdmci kola analyzy.

W’

Ak je rozpitie koncentracie velké, mal by kontrolny postup zahffiat materidly s nizkymi a vysokymi hodnotami.

(") M. Thompson a R. Wood: Pure and Applied Chemistry 67 (4), 649-666 (1995).
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Ak testovaci materidl pokryva Siroky rozsah koncentracif analytu, laboratérium urci vztah medzi presnostou a Groviiou.
Ak je presnost priamo Gmernd drovni, ndslednd kontrola by mala byt zaloZend na relativnej presnosti (t. j. absolitny
rozdiel ako percento strednej hodnoty).

Nesprdvne podmienky analytického systému vzniknd, ak sa vyskytne jedna z nasledovnych moznosti:
A. stasnd vyznacend hodnota je mimo akénych limitov;
B. sdcasnd hodnota a predchddzajiica hodnota st mimo varovnych limitov, ale v rdmci akénych limitov;

C. pri pouziti kontrolnych materidlov devit hodnot po sebe je na rovnakej strane strednej Ciary.

Laboratérium musi na nesprévne podmienky zareagovat nasledovne:
A. zastavenim analyzy vykondvanych diagnostickych testov a ndpravné kroky a

B. odmietnutim kola vysledkov a opitovnou analyzou testovacich materidlov.

b) Postup vyberu interného kontrolného materidlu a stanovenia internych limitov presnosti (chemickd
analyza)

Udaje o presnosti v laboratériu je mozné ziskat opitovnou analjzou kontrolnych materidlov afalebo opitovnou
analyzou testovacich vzoriek.

Laboratérid by mali na stanovenie parametrov presnosti pre varidciu v rdmci a mimo kola pre ndsledné pouzitie pri
zostavovani kontrolnych diagramov pouzivat nasledovny postup. Laboratéria tiez moéZu pouzivat alternativne postupy
za podmienky, Ze mozu ndlezite preukdzat odvodenie spolahlivych ddajoch o presnosti.

1. Vyber kontrolnych materidlov

Ak je pre laboratérium vhodné pouzitie kontrolného materidlu, je nutné najprv ziskat idaje s cielom stanovenia limitov.
Ak je to mozné, pouzivaju sa certifikované referencné materidly (certified reference materials — CRMs). Vybrané
kontrolné materidly sa analyzuji v podmienkach opakovatelnosti v rdmci kola vritane vhodnych CRMov s opako-
vanim a ndhodne. Ak pouzitie tohto pristupu nie je mozné, laboratérid sa ziicastnia testovania dokonalosti a urcia
konsenzudlne stredné hodnoty (pridelené hodnoty), ktoré sa povazuji za konvenént strednii hodnotu, s ktorou sa spdja
rozumnd neistota. Iné postupy zahffiaji pridelenie pravdivej hodnoty formuléciou alebo pouzitim posilnenych kontrol-
nych materidlov.

Ak dalej laboratérium pravidelne vykondva tento typ analyzy a uz méd zavedend Statistickd kontrolu, akékolvek nové
kontrolné materidly (napr. pozadované kvoli nedostatku zdsob) musia byt ziskané s odkazom na analyzy, ktoré st
kontrolované za pouzitia existujicich materidlov.

2. Pridelenie limitov
Po vybere kontrolného materidlu ho laboratérium pouZije na stanovenie hodnot presnosti v ramci kola a medzi kolami.

Minimalnou poziadavkou na stanovenie presnosti v rdmci kola je dvojitd analyza kontrolného materidlu minimdlne 12-
krat. Dvojitd analyza sa vykondva v podmienkach opakovatelnosti, t. j. s rovnakym operdtorom, rovnakymi reagentmi
atd. Dvojitd kontrola kontrolného materidlu sa robi ndhodne v rdmci kola analyzy. Kazdd dvojitd analyza sa vykondva
v iny deft pocas urcitého obdobia na dosiahnutie rozumnej varidcie medzi kolami pri zohladneni normalnych variacii,
napr. reagentov, rekalibrdcie ndstrojov a, ak je to mozné, aj roznych analytikov.

Pozndmka:

Pouzitie idajov o varidcidch medzi kolami, ktoré nie st dplne reprezentativne, moze viest k nepotrebnej replikacii
analyzy kvoli prili§ tesne stanovenym limitom. Laboratérium prezentujiice tidaje o presnosti, ktoré st prili§ nepresné,
moze takto nevyhoviet predpisanym limitom pre referencné metddy, oCakdvat slabé vykony pri porovnani s inymi
laboratériami a nemusi poskytovat idaje vhodné na dany acel.

2.1. Stanovenie presnosti v ramci kola
2.1.1. Presnost v rdmci kola, ak je kontrolny materil dostupny

Dvojité tdaje (minimdlne 12 duplikdtov) sa najprv podrobia Cochranovmu testu maximalnej variancie. Tento zahfna
porovnanie Stvorca maximalneho rozsahu duplikdtov so stictom Stvorcov rozsahov.

d2max
C =—

P
> 4

i=1
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pricom

d; = rozdiel medzi duplikdtmi.

i

Hodnota Cochranovho kritéria C sa porovnd s tabulkovou hodnotou [ISO 5725 (1994)]. Ak hodnota vybocuje z uvede-
ného rdmca, vysledok je potrebné preskimat a vysvetlit, napr. & neslo o technickd chybu, chybu vo vypocte alebo pri
uskuto¢neni testu, analyzu nespravnej vzorky a pod. Ak je vysvetlenie technickej chyby také, Ze vyluCuje nahradenie
pochybného vysledku, vysledok je nutné vyradit. Ak zostdvajii nespravne hodnoty, ktoré nie je mozné vysvetlit, tieto sa
ponechaji ako sprdvne a vylticia sa Statistické odchylky. Laboratérium potom ziska nahradné hodnoty.

Ak je laboratérium spokojné so spravnostou tidajov, tandardnd odchylka v rdmci kola s, sa ziska nasledovne:

pre kazdy pér x,,, x;, duplicitnych ddajov p sa vypocita suma duplikdtov
Si = Xiq + Xp

a rozdiel medzi duplikdtmi
d = xi- xp

a zrita sa

Odhad standardnej odchylky v rdmci kola je

Interny limit presnosti je 2,8 s,.

Ak sa pouZiva referencnd metdda, interny limit presnosti sa porovndva s publikovanym limitom opakovatelnosti. Labo-
ratérium musi splnat poziadavky referencnej metddy. Nesplnenie tejto poziadavky je nutné presetrit.

Stanovené limity sa povazuji za provizorne a je potrebné ich prehodnotit.

2.1.2. Presnost v rdmci kola, ak kontrolny materidl nie je k dispozicii

Laboratérium moze zvolit stanovenie presnosti v rdmci kola dvojitou analyzou reprezentativnych testovacich vzoriek
(najmenej 12 dvojitych analyz). V pripadoch, ked nie je mozné pouzitie kontrolnych materidlov, napr. kvoli nestabilite,
je nutné duplicitné idaje zhromazdit touto metédou.

Pozndmka:

Predpokladd sa, Ze analyzy pokryvajui relativne tGzke rozpitie hodnét, a preto je mozné jednu hodnotu aplikovat na
vietky vzorky. V pripadoch, ked je rozpitie vysledkov vicsie a presnost zavisi od trovne, by laboratéria mali preverit
pouzitie relativnych $tandardnych odchylok.

Udaje sa podrobia Cochranovmu testu ako v bode 2.1.1. Ak je laboratérium spokojné so spravnostou tidajov, §tan-
dardnd odchylka v rdmci kola a interny limit presnosti sa ziskaji postupom uvedenym v casti 2.1.1.

Standardnd odchylka v rdmci kola sw sa moze tie? pouzit na zostavenie kontrolnych diagramov (pozri prilohu I).
Stanovené limity sa povazuji za provizorne a je potrebné ich prehodnotit.
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2.2. Stanovenie presnosti medzi kolami

Vypoditajte priemernt hodnotu (s1/2) pre kazdy par a podrobte ich Grubbsovmu testu [ISO 5725 (1994)]. Kritéria
odmietnutiajakceptovania pre hodnoty vybocujice z rdmca st popisané v casti 2.1.1. Laboratérium musi za kazdd
odmietnutd hodnotu ziskat ndhradnd hodnotu. Ak je laboratérium spokojné so spravnostou tdajov, Standardnd
odchylka medzi kolami sb sa ziska nasledovne:

a5

alebo 0, ak je vyraz pod odmocninou zdporny.

Celkovd Standardnd odchylka s, sa pouZiva na vypracovanie kontrolnych diagramov pre priemer n pokusov (pozri
prilohu II). Stanovené limity sa povaZuju za provizérne a je potrebné ich prehodnotit.

3. Kontrola pociato¢nych limitov
Kontrolné limity stanovené podla uvedenych postupov sa povazujii za pociatoéné odhady.

S cielom aktualizdcie limitov stanovenych na zdklade akceptovatelnej presnosti v rdmci kola (Cast 2.1.2.) sa zozbieraji
dalsie duplicitné tdaje o testovacich vzorkdch. Interval pred prehodnotenim zdvisi od frekvencie analyzy. Udaje by sa
mali prehodnotit po ziskani dalsich 10 duplikdtov. Vsetky tdaje sa potom podrobia Cochranovmu test a limity sa
upravia na zdklade novej hodnoty $tandardnej odchylky. Dalsie rozhodnutia o platnosti kontrolnych limitov sa musia
uskutocnit vo svetle novych tdajov.

Prehodnotenie pociatoénych ddajov ziskanych pre presnost medzi kolami tiez zavisi od frekvencie analyzy. Po ziskani
desiatich bodovych ddajov z analyzy kontrolného materidlu pri frekvencii jednej analyzy na doddvku by sa pociato¢ny
predpoklad uskutocneny o Standardnej odchylke a strednej hodnote mal prehodnotit.

Vsetky tdaje sa podrobia Grubbsovmu testu na zistenie idajov vybocujicich z rdmca. Strednd hodnota a $tandardnd
odchylka sa prepocitaji na zdklade novych tdajov.

Okrem tohto kroku laboratérium pouzije Cusumov diagram [BS S700: (1984) a dodatok 5480 (1987)] na preverenie
akychkolvek problémov, ktoré mozu byt spojené s napr. starnutim reagentov. Akykolvek vysledok spadajici mimo
Cusumovej ,V mask” limitov musi byt prevereny.

Nové limity (strednd hodnota a Standardnd odchylka) musia byt podrobené pravidelnej kontrole pouzitim Cusumovho
postupu. Akykolvek ndznak, Ze platnost kontrolného materidlu je spochybnend, sa musi podrobne preskdmat.

4. Oznamovanie tdajov o presnosti

Laboratérid musia zaslat prislusnému Stdtnemu orgdnu nasledovné informdcie:
— pouzitd metdda,

— Standardnd odchylka v rdmci kola s, a interny limit presnosti,

— Standardnd odchylka medzi kolami s,,

— celkovd Standardnd odchylka s,

— pocet analyz zahrnutych pri ziskavani tdajov o presnosti.
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PRILOHA VI
(Clanok 6)

HODNOTENIE EXPERTOV A SPOLAHLIVOST VYSLEDKOV SENZORICKE] ANALYZY

Pri pouziti bodovacich metéd (norma IDF 99C:1997) sa pouZivaji nasledovné postupy.

a)

=

Ke»

Stanovenie ,indexu opakovatelnosti“

Expert v obdobi 12 mesiacov analyzuje najmenej desat vzoriek ako slepé duplikdty. Toto sa zvycajne uskutocnuje
pocas viacerych stretnuti. Vysledky pre jednotlivé vlastnosti vyrobku sa hodnotia pouzitim nasledovného vzorca:

Z(Xil_xiZ)z

n

wy =1 +
pricom:
w;: index opakovatelnosti
xi: body pre prvé hodnotenie vzorky x;

xp: body pre druhé hodnotenie vzorky x,
n:  pocet vzoriek.

Vzorky uréené na hodnotenie by mali odrdzat Siroké rozpitie kvality. wl by nemalo prekrocit hodnotu 1,5 (5
bodové stupnice).
Stanovenie ,indexu odchylok*

Tento index sa pouziva na kontrolu, ¢i expert pouziva rovnaki stupnicu pre hodnotenie kvality ako skiisend skupina
expertov. Body ziskané expertom sa porovnaji s priemerom bodov ziskanych skupinou expertov.

Na hodnotenie vysledkov sa pouziva nasledovny vzorec:

> [(Xn—in )2+(Xi2_ii2)2]

D=1+ o™
pricom:
X, X! pozri Cast a)
Xit, Xt priemer bodov skupiny expertov pre prvé a druhé hodnotenie vzorky x,
n: pocet vzoriek (najmenej desat za 12 mesiacov).

Vzorky urcené na hodnotenie by mali odrdzat siroké rozpitie kvality. D, by nemalo prekrocit hodnotu 1,5 (5 bodové
stupnice).

Clenské $tity musia ozndmit akékolvek tazkosti spojené s aplikovanim tohto postupu.

Porovnanie vysledkov ziskanych v roznych regidnoch clenského stdtu a v roznych clenskych statoch

Ak je to vhodné, najmenej jedenkrat za rok je potrebné uskuto¢nit test na porovnanie vysledkov ziskanych expertmi
z roznych regiénov. Ak s pozorované vyznamné odchylky, je potrebné vykonat potrebné kroky na identifikovanie
dovodov a dosiahnut porovnatelné vysledky.

Clenské $tity mozu uskutonit testy na porovnanie vysledkov ziskanych ich vlastnymi expertmi a expertmi zo sused-
nych ¢lenskych $titov. Vyznamné odchylky by mali viest k podrobnému presetreniu s cielom dosiahnutia porovna-
telnych vysledkov.

Clenské stity o vysledkoch tychto porovnani informuji Komisiu.
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PRILOHA VII
(Clanok 6)
SENZORICKE HODNOTENIE MASLA

Rozsah

Ucelom tohto postupu pre senzorické hodnotenie masla je stanovenie jednotnej metédy aplikovatelnej vo vietkych
¢lenskych Stdtoch.

Definicie

Senzorické hodnotenie znamend skiimanie atribiitov vyrobku zmyslovymi organmi.

Panel znamend skupinu vybranych expertov pracujicich pocas hodnotenia bez vzdjomnej komunikdcie a bez
vzdjomného ovplyviiovania.

Bodovanie znamend senzorické hodnotenie panelom, za pouzitia bodovej stupnice. Musi sa pouzit nomenklattra
kazov.

Zndmkovanie znamend klasifikdciu kvality, ktord sa vykondva na zdklade bodovania.

Kontrolné dokumenty: dokumenty pouzivané na zaznamenanie jednotlivych poctov bodov pre kazdia vlastnost
a konec¢nt zndmku produktu. (Tento dokument sa tieZ moZe pouzit na zaznamenanie chemického zloZenia.)

Testovacia miestnost

3.1. Je potrebné vykonat prislusné kroky na to, aby experti neboli v testovacej miestnosti ruseni vonkajsimi
faktormi.

3.2. Testovacia miestnost nesmie obsahovat Ziadne cudzie pachy a musi sa dat lahko ¢istit. Steny musia mat svetl
farbu.

3.3. Testovacia miestnost a jej osvetlenie musia byt také, aby neboli ovplyvnené vlastnosti vyrobkov urcenych na
bodovanie. Miestnost musi mat vhodné zariadenie na kontrolu teploty.

Vyber expertov

Expert musi poznat maslové vyrobky a musi byt kompetentny na vykonanie senzorického zndmkovania. Jeho
kompetentnost pravidelne (najmenej jedenkrat za rok) hodnoti prislusny orgén.

Poziadavky na panel
alebo opravnené osoby, ktoré nie si zamestnané v mliekarenskom priemysle.
Pred hodnotenim je potrebné zohladnit nasledovné faktory s cielom dosiahnutia optimélnych vykonov subjektov:

— experti nesmd trpiet chorobou, ktord by mohla ovplyvnit ich vykon. V takom pripade sa dany expert v paneli
nahradi inym,

— experti sa musia dostavit nacas aby sa ztcastnili hodnotenia a zabezpecit dostatok ¢asu na vykonanie hodno-
tenia,

— experti nesmd pouzivat litky so silnou arémou, ako napriklad parfém, vodu po holeni, dezodorant atd. a mali
by sa vyhybat jedldm so silnou chutou (napr. korenené jedld) atd.,

— experti nesmii pocas pol hodiny pred hodnotenim fajcit, jest alebo pit ni¢ okrem vody.

Urcovanie hodnoty kazdej charakteristiky

6.1. Senzorické hodnotenie sa vykondva vo vzfahu k nasledovnym trom charakteristikim: vzhlad, konzistencia
a chut.

Vzhlad zahfna nasledovné tri vlastnosti: farba, viditelnd ¢istota, rast plesni a disperzia vody. Disperzia vody sa
testuje podla normy IDF 112A:1989.

Konzistencia zahffia nasledovné vlastnosti: stdlost a roztieratelnost.
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Na hodnotenie konzistencie masla sa mozu pouzit fyzikdlne metédy. Komisia predpokladd budicu harmoni-
zdciu tychto metdd.

Chut a voria zahffa nasledovné vlastnosti: chut a vofia.

Vyznamnd odchylka od odporucenej teploty znemoziuje spolahlivé hodnotenie konzistencie a chuti. Teplota
mé velky vyznam.

6.2. Kazdd charakteristika sa musi senzoricky hodnotit osobitne. Bodovanie sa uskuto¢niuje podla tabulky 1.

6.3. Moze byt Ziaduce, aby s cielom dosiahnutia jednotnosti experti spolo¢ne bodovali pred zacatim hodnotenia
vzhlad, konzistenciu a chut na jednej alebo viac referen¢nych vzorkdch.

6.4. Bodovanie na prijatelnost je nasledovné:

Maximum Pozadované
Vzhlad 5 4
Konzistencia 5 4
Chut 5 4

Ak sa nedosiahnu pozadované body, je nutné poskytnit popis kazu. Body poskytnuté kazdym expertom pre
kazdd charakteristiku musia byt zaznamenané v kontrolnom dokumente. Vyrobok sa akceptuje alebo

vzoriek). V opa¢nom pripade vedici panelu skontroluje kompetentnost panelu.

Dozor

Za cely proces je zodpovedny vedici panelu, ktory musi byt oficidlnym zamestnancom prislusného orgdanu a moze
byt ¢lenom panelu. Musi zaznamendvat jednotlivé bodovania pre kazdu charakteristiku do kontrolného dokumentu
a potvrdzovat, ¢i vyrobok je akceptovany alebo odmietnuty.

Vyber a priprava vzorky

8.1. — Je ziaduce, aby bola pocas hodnotenia identita vzoriek utajend, aby sa tym predislo moznej predpojatosti.
— Tento krok vykond vedici panelu pred hodnotenim bez pritomnosti ostatnych ¢lenov panelu.

8.2. Ak sa senzorické hodnotenie vykondva v studenom sklade, vzorka sa odoberie skiiSacom masla. Ak sa senzo-
rické hodnotenie vykondva na inom mieste ako v studenom sklade, odoberie sa najmenej 500 g vzorka.

8.3. Pocas hodnotenia md maslo mat teplotu 10 az 12 °C. Velkym odchylkam je potrebné sa za kazdd cenu

vyhndt.

Nomenklatiira

Pozri prilozent tabulku 2.
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Tabulka 1: Bodovanie masla
Vzhlad Konzistencia Chut a aréma
Body/ Body/
Body ¢ (M) Pozndmky trieda ¢ () Pozndmky trieda & Pozndmky
kvality kvality
5 velmi dobry 5 velmi dobrd 5 velmi dobré
idedlny typ idedlny typ idedlny typ
najvyssia kvalita najvyssia kvalita najvyssia kvalita
(rovnomerne suché) (dobre roztieratelné) (absoltitne ¢istd
4 dobry () 4 dobrd (3) 4 dobré ()
bez viditelnych kazov 17 | tvrdé bez viditelnych kazov
18 | makké
3 Primerany (mierne kazy) 3 Primerand (mierne kazy) 3 dobré (mierne kazy)
1 | volnd vlhkost 14 | kratke, krehké, drobivé 21 | nejasné
2 | nejednotné, dvojfarebné 15 | pastovité, cestovité, mastné 22 | cudzia prichut
3 | pruzkované 16 | lepkavé 25 | kyslé
4 | skvrnité, mramorované 17 | tvrdé 27 | pecend chut, skrobovitd chut
5 | flakaté 18 | makké 33 | chut po krmive
6 | separécia oleja 34 | surové, horké
7 | prili$ farebny 35 | presolené
8 | slaby, otvoreny povrch
2 zly (zretelné kazy) 2 zly (zretelné kazy) 2 zly (zretelné kazy)
1 | volnd vlhkost 14 | kratke, krehké, drobivé 21 | necisté
3 | pruzkované 15 | pastovité, cestovité, mastné 22 | cudzia prichut
4 | skvrnité, mramorované 16 | lepkavé 23 | zatuchnuté
5 | flakaté 17 | tvrdé 25 | kyslé
6 | separdcia oleja 18 | makké 32 | oxidovana prichut, kovova
prichut
10 | cudzie latky 33 | chut po krmive
11 | plesnivé 34 | surové, horké
12 | nerozpustend sol 35 | presolené
36 | plesnivé, zhnité
38 | chemickd prichut
1 velmi zIé (vyrazné kazy) 1 velmi zIé (vyrazné kazy) 1 velmi zIé (vyrazné kazy)
1 | volnd vlhkost 14 | kratke, krehké, drobivé 22 | cudzia prichut
3 | prizkované 15 | pastovité, cestovité, mastné 24 | syrovd, mliecna prichut
4 | skvrnité, mramorované 16 | lepkavé 25 | kyslé
5 | flakaté 17 | tvrdé 26 | drozdovité
6 | separdcia oleja 18 | makké 28 | plesnivé chut
7 | prili$ farebné 29 | zhnité
9 | granulovité 30 | olejnaté, rybnaté
10 | cudzie latky 31 | lojovité
11 | plesnivé 32 | oxidovand prichut, kovova
prichut
12 | nerozpustend sol 34 | surové, horké
36 | plesnivé, zhnité
37 | sladovité
38 | chemickd prichut
(1) Tabulka 2.

(3 Kazy uvedené v kategorii ,dobry* st velmi malymi odchylkami od idedlneho typu.
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Tabulka 2: Tabulka kazov masla

I. Vzhl'ad

O N N v AW N

O

. vol'nd vlhkost’

. nejednotné, dvojfarebné
. prikované

. $kvrnité, mramorované
. flakaté

. separdcia oleja

. prili§ farebné

. slaby, (otvorend texttira)
. granulovité

10.
11.
12.

cudzie latky
plesnivé

nerozpustend sol’

1. Konzistencia

14.
15.
16.
17.
18.

1L

28.
29.
30.
31.
32.

33.
34.
35.
36.
37.
38.

kratke, krehké, drobivé
pastovité, cestovité, mastné
lepkavé

tvrdé

mikké

Chut’ a aréma

20.
21.
22.
23.
24,
25.
26.
27.

bez chuti

necisté (')

cudzia prichut’
zatuchnuté

syrovd, mlie¢na prichut’
kyslé

drod’ovité

a) a) pecend chut’

b) krobovitd chut’
plesniva chut’

zhnité

olejnaté, rybnaté
lojovité

a) oxidovand prichut
b) kovovd prichut
chut’ po krmive
surové, horké
presolené

plesnivé, zhnité
sladovité

chemickd prichut’

() Toto oznacenie by sa malo poukvat’ ¢o najzriedkavejie a len ak sa kaz nedj vyjadrit' presnejie.
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PRILOHA VIII
(Clanok 7)

POSTUP APLIKOVATELNY PRI SPORNYCH VYSLEDKOCH ANALYZY (chemickd analyza)

1. Na poziadanie operatora je mozné do siedmich dni od ozndmenia vysledkov prvej analyzy uskuto¢nit dalsiu analyzu

za predpokladu, Ze st k dispozicii zapecatené duplicitné vzorky vyrobku a Ze tieto boli riadne uskladnené u prislus-
ného orgdnu.

. Prislusny orgdn posle tieto vzorky do druhého laboratéria na poziadanie a ndklady prvého laboratéria. Toto druhé

laboratérium musi byt autorizované na vykondvanie oficidlnych analyz a musi mat dokladovand schopnost na dané
analyzy. Tato schopnost musi byt dokumentovand tspesnou tcastou na kolaborativnych $tadidch, testoch dokona-
losti alebo medzilaboratérnych porovnaniach. Druhé laboratérium musi pouzivat referenénd metédu. Vysledky
ziskané z oboch laboratérii sa hodnotia nasledovne:

a) Ak obe laboratérid splfiajii poZiadavky opakovatelnosti a reprodukovatelnosti

Ako kone¢ny vysledok sa zaznamend aritmeticky priemer vysledkov testov z oboch laboratérii. Tento konecny
vysledok sa hodnot{ zohladnenim kritickej odchylky pouzitim nasledovného vzorca:

0,84 1 1
[—— RZ_ 2 1]————
) V2 ' ( 2n, ZHZ)

y:  aritmeticky priemer vetkych vysledkov ziskanych v oboch laboratéridch

CrDoys (|V— m,

pricom:

m,: limit

R:  reprodukovatelnost

r:  opakovatelnost

n;: pocet vysledkov ziskanych v laboratériu 1
n,: pocet vysledkov ziskanych v laboratériu 2

Pozndmka: Ak sa kone¢ny vysledok pocita pouzitim vzorca
X = y1ty, alebo x = y,/y,

[pozri prilohu IV(3) a (4)], namiesto R? a r? sa do vzorca dosadia R a 2.

b) Ak obe laboratdrid splfiajii poziadavku opakovatelnosti, ale nie poZiadavku reprodukovatelnosti
Ak druhd analyza potvrdi prvii, analyzovand vzorka sa odmietne ako nevyhovujiica. V opacnom pripade sa
vzorka akceptuje.

) Ak poziadavku opakovatelosti spliia len jedno laboratdrium

Na rozhodnutie o akceptovani analyzovanej vzorky sa pouzije kone¢ny vysledok laboratéria vyhovujiceho pozia-
davke opakovatelnosti.

d) Ak ani jedno laboratérium nespliia poZiadavku opakovatelnosti, ale poZiadavka reprodukovatelnosti je splnend

Plati a).

€) Ak ani jedno laboratérium nespliia poziadavku opakovatelnosti ani poZiadavku reprodukovatelnosti

Analyzovand vzorka sa akceptuje, ak k tomuto zdveru vedu vysledky ziskané z jedného laboratoria.

f) Ak boli vysledky ziskané nepotvrdenymi metédami

Analyzovand vzorka sa akceptuje, ak k tomuto zdveru vedu vysledky ziskané z jedného laboratéria.

. Vysledky druhej analyzy ozndmi prislusny orgdn prvému laboratériu v ¢o najkratSom case. Ak sa analyzovand

vzorka odmietne, ndklady druhej analyzy zndsa prvé laboratérium.

. Ak operdtor moze do piatich dni od odberu vzorky dokazat, Ze postup odberu vzorky nebol uskuto¢neny spravne,

odber vzorky sa musi opakovat tam, kde je to mozné. Ak odber vzorky nie je mozné opakovat, akceptuje sa analyzo-
vand vzorka.
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PRILOHA IX
(Clanok 8)

STANOVENIE OBSAHU VODY V MASLE

. Rozsah a oblast aplikicie

Tato

referencnd metdda $pecifikuje metddu stanovenia obsahu vody v masle.

. Zdroj

Norma IDF 50 C: 1995 — Mlieko a mliecne vyrobky — Metddy odberu vzoriek

. Definicia

Obsah vody v masle: strata hmotnosti po ukonéeni zahrievacicho procesu $pecifikovaného v tejto norme. Vyjadruje
sa v gramoch na 100 gramov.

. Princip

Vyparovanie vody z testovanej vzorky za pritomnosti pemzy pri teplote 102 °C v susiacej peci.

. Pristroje a materidly

Bezné laboratérne pristroje a najma:

5.1. Analytickd vaha, citlivost 1 mg.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

Susicka vybavend G¢innym susiacim ¢inidlom (napriklad ¢erstvo vysuseny silicovy gél s hygroskopickym indiké-
torom).

Susiaca pec, ventilovand, s termostatickou kontrolou, fungujica v celom susiacom priestore pri teplote

102 = 2°C.

Sklenené, porcelinové alebo nehrdzavejiice kovové misky s vyskou priblizne 20 mm, s priemerom od 60 do

80 mm.

Pemza, granulovand, umytd, s priemerom 0,8 — 10 mm.

. Odber vzorky

Pozri IDF 50 C: 1995.

. Postup

7.1.  Priprava testovacej vzorky
Laboratérnu vzorku zahrejte v uzavretej sklenenej alebo vhodnej plastovej nddobe, zaplnenej do polovice az
dvoch tretin, na teplotu, pri ktorej vzorka zmikne dostato¢ne na umoznenie Gplného premiesania do homo-
génneho stavu (bud’ mechanickym miesacom, alebo ru¢ne). Teplota pri miesani by nemala prekrocit 35 °C.
Vzorku ochladte na teplotu okolia. Co najskor po ochladeni otvorte nddobu so vzorkou a pred vdzenim ju
trochu premiesajte (nie dlhsie ako 10 sekiind) vhodnym ndstrojom, napriklad lyZicou alebo vareskou.

7.2. Stanovenie obsahu vody

7.2.1. Na misku (5.4.) poloZte priblizne 10 g pemzy.

7.2.2. Misku s pemzou suste v susicke (5.3.) pri teplote 102 + 2 °C asponr po dobu jednej hodiny.
Pozndmka Casy susenia uvedené v bodoch 7.2.2., 7.2.5. a 7.2.7. zatnd plyndt, ked teplota v susicke dosiahne

102 + 2°C.
7.2.3. Misku nechajte vychladnat v susicke (5.2.) na izbovii teplotu a odvézte ju na najblizsi 1 mg.
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7.2.4. Na misku pridajte na najblizsi 1 mg davka testovacej vzorky o hmotnosti priblizne 5 g.

7.2.5. Misku polozte do susiacej pece pri teplote 102 + 2 °C a nechajte ju tam tri hodiny.

7.2.6. Misku nechajte vychladnut v susicke na izbovd teplotu a odvéZzte ju na najblizsi 1 mg.

7.2.7. Proces suSenia opakujte v hodinovych intervaloch za stcasného chladenia a vdZenia podla bodu 7.2.6.,

pokym nedosiahnete konstantni hmotnost (zmena hmotnosti neprevysujica 1 mg).

V pripade ndrastu hmotnosti pocitajte s najnizSou zaznamenanou hmotnostou.

8.1.

8.2.

8.3.

. Vypocet vysledkov

Metdda vipoctu a vzorec

Obsah vody W vypocitate ako percento hmotnosti pouzitim nasledovného vzorca:
w ="k 100
m;— 1y
pricom
m, je hmotnost misky s pemzou (7.2.3.) v gramoch
m, e hmotnost’ testovacej vzorky, misky a pemzy pred suSenim (7.2.4.) v gramoch

m, je hmotnost’ testovacej vzorky, misky a pemzy po suSeni (7.2.7.) v gramoch

Vysledok zaokrihlite na jedno desatinné miesto.

Opakovatelnost

Absolutny rozdiel medzi vysledkami dvoch osobitnych vypoctov uskutocnenych naraz alebo rychlo po sebe
rovnakym operdtorom v rovnakych podmienkach na rovnakom testovacom materidli nesmie presiahnut 0,2 %.
Reprodukovatelnost

Absolitny rozdiel medzi vysledkami dvoch osobitnych a nezdvislych vypoctov uskutoénenych dvomi operd-
tormi pracujicimi v roznych laboratéridch na rovnakom testovacom materidli nesmie presiahnut 0,3 %.

. Sprava o teste

Spréva o teste $pecifikuje pouziti metédu a ziskané vysledky. Uvddzaji sa v nej tiez vSetky prevadzkové ddaje
nespecifikované v tejto medzindrodnej norme alebo povazované za nepovinné spolu s podrobnostami o vsetkych
udalostiach, ktoré mohli ovplyvnit vysledky. Spréva o teste obsahuje vSetky informdcie potrebné na dplnd identifi-
kéciu vzorky.
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PRILOHA X
(Clanok 8)
STANOVENIE OBSAHU BEZTUKOVE]J SUSINY V MASLE

Rozsah a oblast aplikicie

Této referen¢nd metdda Specifikuje metédu stanovenia beztukovej susiny v masle.

Zdroj

Norma IDF 50 C: 1995 — Mlieko a mlie¢ne vyrobky — Metddy odberu vzoriek

Definicie

Obsah beztukovej susiny v masle: percento hmotnosti ltok stanovené $pecifikovanym postupom. Vyjadruje sa
v gramoch na 100 gramov.

Princip

Vyparovanie vody zo zndmej hmotnosti masla, extrakcia tuku lahkou ropou a vézenie rezidua.

Reagent

Lahkéd ropa s rozsahom varu medzi 30 a 60 °C. Reagent po vypareni 100 ml nesmie zanechat viac ako 1 mg
rezidua.

Pristroje a materidly

6.1. 6.1. Analytickd vaha, citlivost 1 mg.

6.2. 6.2. Susicka vybavend G¢innym susiacim Cinidlom (napriklad Cerstvo vysuseny silicovy gél s hygroskopickym
indikdtorom).

6.3. 6.3. Susiaca pec, ventilovand, s termostatickou kontrolou, fungujiica v celom susiacom priestore na teplote
102 + 2°C.

6.4. 6.4. Sklenené, porceldnové alebo nehrdzavejice kovové misky s vyskou priblizne 20 mm, s priemerom od
60 do 80 mm, vybavené sklenenou miesacou tyckou.

6.5. 6.5. Filtracny téglik zo spekaného skla s priemerom pérov 16 az 40 pm s odsdvacou bankou.

Odber vzorky
Pozri IDF 50 C: 1995.

Postup

8.1.  Priprava testovacej vzorky

Laboratérnu vzorku zahrejte v uzavretej sklenenej alebo vhodnej plastovej nddobe, naplnenej do polovice
az dvoch tretin, na teplotu, pri ktorej vzorka zmakne dostato¢ne na umoznenie dplného premiesania do
homogénneho stavu (bud’ mechanickym miesacom, alebo rucne). Teplota pri mieSani by nemala prekrocit
35 °C. Vzorku ochladte na okolitti teplotu. Co najskor po ochladeni otvorte nddobu so vzorkou a pred
vazenim ju trochu premiesajte (nie dlhsie ako 10 sekind) vhodnym ndstrojom, napriklad lyZicou alebo
vareskou.

8.2.  Stanovenie obsahu susiny

8.2.1. Misku spolu s tyckou (6.4.) a téglikom (6.5.) suste v susiacej peci (6.3.) po dobu jednej hodiny. Tieto pred-
mety nechajte vychladnut v susicke a spolu ich odvazte (t. j. misku, tycku a téglik) na najblizsi 1 mg (m,).

Pozndmky:
—Na vychladnutie zvycajne staci 45 minit.

— Ak sa na jednu doddvku testuje viac ako jedna testovacia vzorka, je dolezité, aby sa na kazda davku
testovacej vzorky pouzivala rovnakd kombindcia misky, tycky a téglika.

8.2.2.  Odoberte téglik a zaznamenajte hmotnost misky a tycky na najblizsi 1 mg (m,).

8.2.3. Na misku pridajte na najblizsi 1 mg davky testovacej vzorky o hmotnosti priblizne 5 g (8.1.) (m,).
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10.

8.2.4. Misku (s tyckou a maslom) polozte do susiacej pece pri teplote 102 * 2 °C a nechajte ju tam cez noc.
8.2.5. Misku (8.2.3.) nechajte vychladnut na izbovi teplotu.

8.2.6. Do misky pridajte 15 ml teplej (priblizne 25 °C) ropy a pouzitim sklenenej tycky odstraiite ¢o najviac
usadeniny na miske. PreloZte roztok do téglika a prefiltrujte ho cez saciu banku.

8.2.7. Postup uvedeny v bode 8.2.6. zopakujte este Styrikrdt. Ak na povrchu misky nie s Ziadne stopy tuku,
pocas Stvrtého opakovania premiestnite ¢o najviac usadeniny do téglika. V opa¢nom pripade opakujte
postup uvedeny v bode 8.2.6. az po tplné odstranenie vietkych stop po tuku.

8.2.8. Usadeninu splachnite v tégliku 25 ml teplej lahkej ropy.
8.2.9. Misku, tycku a téglik suste spolu v susiacej peci pri teplote 102 2 °C po dobu 30 minit.
8.2.10. Nechajte vychladnit v susicke na izbovi teplotu a odvazte na najblizsi 1 mg.

8.2.11. Kroky uvedené v bodoch 8.2.9. a 8.2.10. opakujte, pokym pre misku, tyc¢ku a téglik nedosiahnete kons-
tantnd hmotnost (zmena hmotnosti neprevysujica 1 mg).

Vyjadrenie vysledkov

9.1. Vypocet obsahu beztukovej susiny

Obsah beztukovej susiny SNF vypocitate ako percento hmotnosti pouzitim nasledovného vzorca:
SNF = =1y 100
m,-m,
pricom

m, je hmotnost prazdnej misky so sklenenou tyckou a téglikom pemzou (8.2.1.) v gramoch

0
m, je hmotnost prazdnej misky so sklenenou tyckou (8.2.2.) v gramoch
m, je hmotnost davky testovacej vzorky a misky so sklenenou tyckou (8.2.3.) v gramoch

m, je kone¢nd hmotnost v miskes tyckou a téglikom obsahujiicim usadeninu (8.2.11.) v gramoch

Vysledok zaokruhlite na jedno desatinné miesto.

9.2. Opakovatelnost

Absolitny rozdiel medzi vysledkami dvoch osobitnych vypoctov uskutoénenych naraz alebo rychlo po sebe
rovnakym operdtorom v rovnakych podmienkach na rovnakom testovacom materidli nesmie presiahnut
0,1 %.

9.3. Reprodukovatelnost

Absolutny rozdiel medzi dvoma osobitnymi a nezavislymi vysledkami ziskanymi dvoma operdtormi pracuji-
cimi v roznych laboratéridch na rovnakom testovacom materidli nesmie presiahnut 0,2 %.

Sprava o teste

Spréva o teste $pecifikuje pouziti metédu a ziskané vysledky. Uvddzaji sa v nej tiez vetky prevddzkové tdaje
nespecifikované v tejto medzindrodnej norme alebo povazované za nepovinné spolu s podrobnostami o vietkych
udalostiach, ktoré mohli ovplyvnit vysledky. Spréva o teste obsahuje vietky informécie potrebné na dplnii identifi-
kéciu vzorky.

Poznémka:

Ak sa analyzuje solené maslo, pridand sol sa povazuje za beztukovii suinu. Na stanovenie obsahu mlie¢nej beztu-
kovej suiny sa obsah pridanej soli musi odpocitat od obsahu beztukovej suiny. Vypocktané hodnoty presnosti pre
stanovenie obsahu mliecnej beztukovej suiny st:

opakovatelnost: r= 0,104 %

reprodukovatelnost: R = 0,206 %.

Je mozné vyvodit zdver, Ze hodnoty presnosti ziskané z postupu stanovenia obsahu beztukovej susiny st platné pre
stanovenie obsahu mliecnej beztukovej susiny.
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PRILOHA XI
(Clanok 8)
STANOVENIE OBSAHU TUKU V MASLE

Obsah tuku sa ziska nepriamo stanovenim obsahu vody a beztukovej susiny podla priloh IX a X. Percento hmotnosti
tuku sa rovnd

100 - (W + SNF)
pricom
W:  percento hmotnosti vody
SNE: percento hmotnosti beztukovej susiny.

Vypocitané hodnoty presnosti pre stanovenie obsahu tuku si:

Opakovatelnost: r=022%
Reprodukovatelnost: R=036%
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PRILOHA XII

(Clanok 9)

STANOVENIE OBSAHU VANILI:NU V KONCENTROVANOM MASLE, MASLE ALEBO SMOTANE VYSO-

KOVYKONNOU KVAPALNOU CHROMATOGRAFIOU

1. Rozsah a oblast aplikicie

Metd
smot.

da popisuje postup kvantitativneho stanovenia obsahu vanilinu v koncentrovanom masle, masle alebo
ane.

2. Princip

schladenim pri teplotdch v rozmedzi -15 °C az =20 °C a ndsledné odstredenie.

Po zriedeni vodou stanovenie obsahu vanilinu vysokovykonnou kvapalnou chromatografiou (HPLC).

3. Pristroje

Bezné laboratdrne pristroje a najmd nasledovné:

3.1. mraznicka fungujica v teplotnom rozsahu -15 °C az -20 °G;

3.2. strickacky s 2 ml obsahom;

3.3. membranové mikrofiltre s velkostou pérov 0,45 pm, odolné voci roztoku obsahujiicemu 5 % extrakéného
roztoku (4.4.);

3.4. systém kvapalnej chromatografie pozostdvajici z Cerpadla (tok 1 ml/min.), injektora (20 pl injekcia, auto-
matickd alebo manudlna), UV detektora (fungujiceho pri 306 nm, 0,01 AU celd stupnica), zapisovaca alebo
integratora a stlpikového termostatu fungujiiceho pri teplote 25 °C;

3.5. analyticky valec (250 mm x 4,6 mm ID) zabaleny s LIChrospherom RP 18 (Merck 5 pm) alebo ekviva-
lentny;

3.6. ochranny valec (cca. 20 mm x 3 mm ID), zabaleny s Perisorbom RP 18 (30 aZ 40 pm) alebo ekvivalentny.

4. Reagenty

Vsetky reagenty musia byt schvilenej analytickej kvality.

4.1.
4.2.
4.3.

4.4.

4.5.

4.6.
4.7.

4.8.

Isopropanol

Etanol 96 % (v/v)

Acetonitril

Extrakény roztok

Zmiesajte isopropanol (4.1.), etanol (4.2.) a acetonitril (4.3.) v pomere 1:1:2 (v[v).
Vanilin (4-hydroxy-3metoxybenzaldehyd)

. Vanilinovy zdsobny roztok (= 500 pg/ml)

S presnostou na 0,1 mg odvézte priblizne 50 mg (CM mg) vanilinu (4.5.) do 100 ml odmernej banky,
pridajte 25 ml extrakéného roztoku (4.4.) a doplite vodou.

. Vanilinovy $tandardny roztok (= 10pg/ml).

Pipetujte 5 ml vanilinového zdsobného roztoku (4.5.1.) do 250 ml odmernej banky a dopliite vodou.
Metanol, v HPLC kvalite
Kyselina octovd, ladovd

Voda, v HPLC kvalite



03/zv. 31

Uradny vestnik Eur6pskej tnie

275

4.9.

HPLC mobilna fiza

Zmie$ajte 300 ml metanolu (4.6.) s priblizne 500 ml vody (4.8.) a 20 ml kyseliny octovej (4.7.)
v 1000 ml odmernej banke a dopliite vodou (4.8.). Prefiltrujte cez 0,45 pm filter (3.3.).

Postup

5.1.

5.1.1.

5.2.

5.3.

5.4.

Priprava testovacej vzorky
Maslo

Zohrejte vzorku, pokym sa nezacne topit. Vyhnite sa lokdlnemu prehriatiu nad 40 °C. Ak vzorka dosta-
toéne spruznie, pretrepanim ju homogenizujte. Pred odberom vzorky maslo premiesajte po dobu 15
sekiind. Na najblizsi 1 mg odvézte priblizne 5 g (SM g) masla do 100 ml odmernej banky.

. Koncentrované maslo

Okamzite pred odberom vzorky umiestnite nidobu s koncentrovanym maslom do pece pri teplote 40 az
50 °C, pokym sa tplne nerozpusti. Vzorku premiesajte virenim alebo miesanim, vyhnite sa pritom vytvo-
reniu vzduchovych bublin prili§ silnym mieSanim. Na najblizsi 1 mg odvézte priblizne 4 g (SM g) koncen-
trovaného masla do 100 ml odmernej banky.

. Smotana

Vzorku zohrejte vo vodnom kipeli alebo inkubdtore na teplotu 35 az 40 °C. Tuk rovnomerne rozmiest-
nite virenim a podla potreby aj mieSanim. Vzorku rychlo ochladte na 20 + 2 °C. Vzorka by mala vyzerat

homogénne, v opa¢nom pripade je potrebné postup zopakovat. Na najblizsi 1 mg odvézte priblizne 10 g
(SM g) smotany do 100 ml odmernej banky.

Priprava testovacieho roztoku

Do ddvky testovacej vzorky (5.1.1., 5.1.2. alebo 5.1.3.) pridajte priblizne 75 ml extrakéného roztoku
(4.4.), miesajte alebo silno pretrepte po dobu priblizne 15 mindt a doplite extrakénym roztokom (4.4.)
Priblizne 10 ml tohto extraktu preneste do testovacej skimavky vybavenej ventilom. Skiimavku vlozte do
mraznicky (3.1.) a nechajte ju tam priblizne 30 mindt. Studeny extrakt odstredte po dobu 5 mindt pri
priblizne 2 000 rpm a ihned zlejte. Zliaty roztok ochladte na izbova teplotu. 5 ml zliateho roztoku pipe-
tujte do 100 ml odmernej banky a dopliite vodou. Vhodné mnozstvo prefiltrujte cez membranovy mikro-
filter (3.3.). Filtrdt je pripraveny na stanovenie obsahu pomocou HPLC.

Kalibrdcia

Do 100 ml odmernej banky pipetujte 5 ml vanilinového Standardného roztoku (4.5.2.). Pridajte 5 ml
extrakéného roztoku (4.4.) a doplnte vodu po znacku. Tento roztok obsahuje 0,5 pg/ml vanilinu.

Stanovenie obsahu pomocou HPLC

Chromatograficky systém nechajte stabilizovat po dobu asi 30 mindt. Injektujte tandardny roztok (5.3.).
Toto opakujte pokym rozdiel v ploche vrcholu alebo vyske vrcholu medzi dvomi nédslednymi injekciami
nedosiahne menej ako 2 %. V popisanych podmienkach je ¢as viazania vanilinu priblizne 9 mindt.
Standardny roztok (5.3.) analyzujte duplicitne injektovanim 20 pl. Injektujte 20 pl testovacich roztokov
(5.2)). Stanovte plochu alebo vysku ziskaného vanilinového vrcholu. Duplicitnd injektdz Standardného
roztoku (5.3.) opakujte po 10 injekcidch testovacich vzoriek (5.2.).

Vypoclet vysledkov

Vypocitajte priemernt plochu vrcholu (alebo vysku) (AC) vrcholov vanilinu spojenych s duplicitnymi injekciami
pre kazdi ddvku testovacich roztokov (spolu 3tyri plochy alebo vysky).

Vypocitajte reakény faktor (R):

R = AC/CM

pricom CM je hmotnost vanilinu v mg (4.5.1.).
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Obsah (mg/kg) vanilinu (C) v testovacej vzorke dostanete takto:
~ AS x 20 x0,96
~ SMxR

C
pricom:
AS = plocha vrcholu vanilinu testovacej vzorky
SM = hmotnost testovacej vzorky v g (5.1.1., 5.1.2. alebo 5.1.3.)

Ak sa na vanilin analyzuje smotana, koncentracia stopovej latky sa vyjadruje ako mg stopovej litky/kg mlie¢neho
tuku. Toto sa dosiahne vyndsobenim C faktorom 100/f. f je obsah tuku v smotane v percentich (m/m).

20 = faktor, ktory zohladnuje roztoky $tandardnej a testovacej vzorky
0,96 = korekény faktor pre obsah tuku v prvom roztoku testovacej vzorky

Pozndmka: Namiesto plochy vrcholu sa moZu pouzit vysky vrcholu (pozri 8.3.).

7. Presnost metédy

7.1. Opakovatelnost (r)

Rozdiel medzi vysledkami dvoch analyz uskutonenych v rdmci najkratsicho mozného ¢asového intervalu
jednym operdtorom pouzitim rovnakych pristrojov na rovnakom testovacom materidli nesmie presiahnut
16 mglkg.

7.2. Reprodukovatelnost (R)

Rozdiel medzi vysledkami dvoch analyz uskutocnenych operdtormi v roznych laboratéridch pouzitim
roznych pristrojov na rovnakom testovacom materidle nesmie presiahnut 27 mg/kg.

8. Toleran¢éné limity
8.1.  Na kontrolu homogénnosti sa odobert tri vzorky z kontrolovaného vyrobku.
8.2.  Stopova litka ziskand bud z vanilky alebo syntetického vanilinu:

8.2.1. Miera vstrebdvania pre 4-hydroxy-3-metoxybenzaldehyd je 250 g na tonu koncentrovaného masla alebo
masla. Ak sa kontroluje smotana, miera vstrebdvania je 250 g na tonu mlie¢neho tuku.

8.2.2. Na kontrolu miery a homogenity obsahu stopovej litky sa pouziji vysledky z troch vzoriek ziskané
z analyzy vyrobku a najnizsi z tychto vysledkov sa porovnd s nasledovnymi limitmi [kritickd odchylka
pre hladinu pravdepodobnosti 95 % (DCr,;) zohladnend]:

— 221 mgfkg (95 % minimdlnej miery vstrebdvania),

— 159 mgfkg (70 % minimélnej miery vstrebdvania).

Koncentrécia stopovej ldtky vo vzorke s vysledkom o najnizsej hodnote sa pouzije na zdklade interpo-
ldcie medzi 221,0 mg/kg a 159,0 mg/kg.

8.3.  Stopovd latka ziskand vylu¢ne z vanilkovych bobov alebo ich integrlnych extraktov:

8.3.1. Miera vstrebdvania pre 4-hydroxy-3-metoxybenzaldehyd je 100 g na tonu koncentrovaného masla alebo
masla. Ak sa kontroluje smotana, miera vstrebdvania je 100 g na tonu mlie¢neho tuku.

8.3.2. Na kontrolu miery a homogenity obsahu stopovej latky sa pouzijii vysledky z troch vzoriek ziskané
z analyzy vyrobku a najniz$i z tychto vysledkov sa porovnd s nasledovnymi limitmi [kritickd odchylka
pre hladinu pravdepodobnosti 95 % (DCr,;) zohladnend]:

— 79 mglkg (95 % minimalnej miery vstrebdvania),
— 54 mgfkg (70 % minimdlnej miery vstrebdvania).

Koncentrdcia stopovej latky vo vzorke s najnizsim vysledkom sa pouziva v spojeni s interpoldciou medzi
79 mglkg a 54 mglkg.

9. Pozndmky

9.1.  Opakovatelnost r je hodnota, pod ktorou je mozné so Specifikovanou pravdepodobnostou ocakivat, ze sa
bude absolitny rozdiel nachddzat medzi vysledkami dvoch testov ziskanych rovnakou metédou na
rovnakom testovacom materidli v rovnakych podmienkach (rovnaké pristroje, rovnaké laboratérium
a v kritkom casovom intervale); za nepritomnosti inych vplyvov je pravdepodobnost 95 %.
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9.2.  Reprodukovatelnost R je hodnota, pod ktorou je mozné so $pecifikovanou pravdepodobnostou ocakévat,

9.3.

9.4.

9.5.

7e sa bude absolttny rozdiel nachddzat medzi vysledkami dvoch testov ziskanych rovnakou metédou na
rovnakom testovacom materidli v roznych podmienkach (rozni operétori, rozne pristroje, rozne labora-
torid afalebo rozny Cas); za nepritomnosti inych vplyvov je pravdepodobnost 95 %.

Ziskanie pridaného vanilinu na hodnote 250 mglkg maslového oleja sa pohybuje medzi 97 a 103,8.
Priemerny zisteny obsah bol 99,9 % so Standardnou odchylkou 2,7 %.

Standardny roztok obsahuje 5 % extrakéného roztoku na kompenziciu rozsirenia vrcholu zapricineného
pritomnostou 5 % extrakéného roztoku testovacich vzoriek. Toto umoziuje kvantifikdciu vyskou
vrcholu.

Analyza je zaloZend na linedrnej kalibra¢nej linii s nulovym prienikom.

Pouzitim vhodnych roztokov $tandardného roztoku (4.5.2.) sa linearita skontroluje pri prvom vykonani
analyzy a potom v pravidelnych intervaloch a po zmendch zariadenia HPLC alebo jeho oprave.
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PRILOHA XIII

(Clanok 9)

STANOVENIE OBSAHU ETYL ESTERU BETA-APO-8-KAROTENICKE] KYSELINY V KONCENTROVANOM

MASLE A MASLE SPEKTROMETRIOU

1. Rozsah a oblast aplikicie

Metdda popisuje postup na kvantitativne stanovenie obsahu etyl esteru beta-apo-8'-karotenickej kyseliny (apo-
karotenicky ester) v koncentrovanom masle a masle. Apo-karotenicky ester je stictom vsetkych latok pritomnych
v extrakte vzoriek ziskanych v podmienkach popisanych v metdde, ktoré absorbujt svetlo pri 440 nm.

2. Princip

Maslovy tuk sa rozpusti v lahkej rope a absorpcia sa meria pri 440 nm. Obsah apo-karotenického esteru sa
stanovuje odkazom na externti normu.

3. Pristroje
3.1.  Pipety — s mierkou, s objemom 0,25, 0,50, 0,75 a 1,0 ml.
3.2, Spektrofotometer — vhodny pre pouzitie pri hodnote 440 nm (a 447 — 449 nm) a vybaveny bunkami
s dlzkou optickej stopy 1 cm.
3.3, Odmerné banky, 20 mla 100 ml
3.4.  Analytickd véha, citlivost 0,1 mg.
4. Reagenty

Vsetky reagenty musia byt schvalenej analytickej kvality.

4.1.
4.1.1.

4.
43.
4.4,
4.5,

Suspenzia apo-karotenického esteru.

Obsah suspenzie stanovte nasledovne:

Do odmernej banky (100 ml) odvézte priblizne 400 mg, rozpustte v 20 ml chloroformu (4.4.) a doplnte
objem cyklohexdnom (4.5.) Rozriedte 5 ml tohto roztoku na 100 ml cyklohexdnom (roztok A). Rozriedte
5 ml roztoku A na 100 ml cyklohexdnom. Zmerajte absorpciu pri 447 — 449 nm (merajte maximum
proti cyklohexdnu ako nulovej hodnote pouzitim buniek s dfzkou optickej stopy 1 cm).

Obsah apo-karotenického esteru(%) = A max - 40 000
A - 2550

A

max

absorpcia meraného roztoku na maxime

A = hmotnost vzorky g)

2550 = referen¢nd hodnota A (1%, 1 cm)

Cistota suspenzie je P (%).

Pozndmka: Suspenzia apo-karotenického esteru je citlivd na vzduch, teplo a svetlo. V uzavretej povodnej

nddobe (zapecatenej dusikom) sa moze na chladnom mieste skladovat priblizne 12 mesiacov.
Po otvoreni je nutné obsah pouZzit ¢o najrychlejsie.

. Standardny roztok apo-karotenického esteru, priblizne 0,2 mg/ml

Na najblizsi 0,1 mg odvazte priblizne 0,100 g suspenzie apo-karotenického esteru (4.1.1.) (Wg), rozpustte
juv ropnom lichu (4.2.), prelozte do banky s objemom 100 ml a doplite po znacku ropnym lichom.

Tento roztok obsahuje (W.P)/10 mg/ml apo-karotenického esteru.

Pozndmka: Roztok sa musi skladovat na tmavom a chladnom mieste. NepouZity roztok po jednom
mesiaci odstraiite.

Ropny lich (40 — 60°C).
Sulft sodny, anhydricky, granuldrny, predtym vysuseny pri 102 °C pocas dvoch hodin.
Chloroform.

Cyklohexdn
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6.

Postup

5.1.

5.1.1.

Priprava testovacej vzorky
Koncentrované maslo

Roztopte vzorku v peci pri teplote priblizne 45 °C.

. Maslo

Vzorku roztopte v peci pri teplote priblizne 45 °C a prefiltrujte reprezentativne mnozstvo cez filter obsa-
hujici priblizne 10 g anhydrického sulfitu sodného (4.3.) v prostredi chranenom pred silnym priro-
dzenym a umelym svetlom a s teplotou 45 °C. Zozbierajte vhodné mnozstvo maslového tuku.

5.2.  Stanovenie obsahu
Na najblizsi 1 mg odvdite priblizne 1 g koncentrovaného masla [alebo extrahovaného maslového tuku
(5.1.2.)] (Mg). Preneste ho do 20 ml (Vml) odmernej banky za pouzitia ropného lichu, doplite po znacku
a dokladne premiesajte.
Preneste primerané mnozstvo do 1 ¢cm bunky a zmerajte absorpciu pri 440 nm proti nulovej hodnote
ropného liehu. Koncentriciu apo-karotenického esteru v roztoku ziskate odkazom na kalibra¢ny graf (C
t/ml).

5.3.  Kalibracny graf
Pipetujte 0, 0,25, 0,5, 0,75 a 1 ml Standardného roztoku apo-karotenického esteru (4.1.2.) do piatich
100 ml baniek. Roztok rozriedte ropnym lichom (4.2.) a premiesajte.
Priblizné koncentricie roztokov sa pohybuji od 0 do 2 pg/ml a presne sa vypoéitaji odkazom na
koncentriciu Standardného roztoku (4.1.2)) (W.P)/10 mg/ml. Absorpciu merajte pri 440 nm proti nulovej
hodnote ropného liehu (4.2.)
Hodnoty absorpcie preneste na os y proti koncentrdcidm apo-karotenického esteru na osi x.

Vypocet vysledkov

6.1. Obsah apo-karotenického esteru vyjadreny v mg/kg vyrobku sa vypocita nasledovne:

Koncentrované maslo: (C.V)/M

Maslo: 0,82 (C.V)M

pricom

C = obsah apo-karotenického esteru, pg/ml, odvodny z kalibra¢ného grafu (5.3.)
V = objem (ml) testovacieho roztoku (5.2.)

M = hmotnost g) ddvky testovacej vzorky (5.2.)

0,82 = korekény faktor pre obsah maslového tuku v masle.

Presnost metédy

7.1.

7.1.2.

7.2.

7.2.1.

Opakovatelnost
. Analyza masla
Rozdiel medzi vysledkami dvoch analyz uskuto¢nenych v rdmci najkratsieho mozného casového intervalu
jednym operdtorom pouzitim rovnakych pristrojov na rovnakom testovacom materidli nesmie presiahnut
1,4 mgfkg.
Analyza koncentrovaného masla
Rozdiel medzi vysledkami dvoch analyz uskuto¢nenych v ramci najkrat$icho mozného casového intervalu
jednym operdtorom pouzitim rovnakych pristrojov na rovnakom testovacom materidli nesmie presiahnut
1,6 mgfkg.
Reprodukovatelnost

Analyza masla

Rozdiel medzi vysledkami dvoch analyz uskuto¢nenych operdtormi v roznych laboratéridch pouzitim
roznych pristrojov na rovnakom testovacom materidli nesmie presiahnut 4,7 mg/kg.



280 Uradny vestnik Eurépskej tinie 03/zv. 31
7.2.2. Analyza koncentrovaného masla

7.3.

Rozdiel medzi vysledkami dvoch analyz uskuto¢nenych operdtormi v roznych laboratéridch pouzitim
roznych pristrojov na rovnakom testovacom materidli nesmie presiahnut 5,3 mg/kg.

Zdroj tdajov o presnosti

Udaje o presnosti boli stanovené pokusom uskutocnenym v roku 1995, na ktorom sa podielalo 11 labo-
ratérii a pri ktorom sa pouzilo 12 vzoriek (Sest slepych duplikdtov) pre maslo a 12 vzoriek (Sest slepych
duplikdtov) pre koncentrované maslo.

Toleran¢né limity

8.1.

8.2.
8.2.1.
8.2.2.

8.3.
8.3.1.
8.3.2.

Na kontrolu spridvneho obsahu stopovej litky sa z vyrobku obsahujiceho stopovi latku odoberd tri
vzorky obsahujice stopovii latku.

Maslo
Miera vstrebdvania pre maslo pri zohladneni jeho absorpcie je 22 mg/kg.

Vysledky z troch vzoriek ziskané z analyzy vyrobku sa pouzijii na kontrolu miery a homogenity obsahu

hladinu pravdepodobnosti 95 % (DCr,;) zohladnend):
— 18 mgfkg (95 % minimdlnej miery vstrebdvania),
— 13 mgfkg (70 % minimdlnej miery vstrebdvania).

Koncentréacia stopovej litky vo vzorke s najnizsim vysledkom sa pouZiva v spojeni s interpoldciou medzi
18 mg/kg a 13 mg/kg.

Koncentrované maslo
Miera vstrebdvania pre koncentrované maslo pri zohladneni jeho absorbcie je 24 mg/kg.

Vysledky z troch vzoriek ziskané z analyzy vyrobku sa pouzijii na kontrolu miery a homogenity obsahu
stopovej latky a najnizsi z tychto vysledkov sa porovnd s nasledovnymi limitmi [kritickd odchylka pre
hladinu pravdepodobnosti 95 % (DCr,;) zohladnend]:

— 20 mgfkg (95 % minimalnej miery vstrebdvania),
— 14 mgfkg (70 % minimalnej miery vstrebdvania).

20 mglkg a 14 mg/kg.
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PRILOHA XIV

(Clanok 9)

STANOVENIE OBSAHU SITOSTEROLU ALEBO STIGMASTEROLU V MASLE ALEBO KONCENTROVANOM

MASLE KAPILARNOU PLYNOVOU CHROMATOGRAFIOU

Rozsah a oblast aplikicie

Meté6da popisuje postup pre kvantitativne stanovenie obsahu sitosterolu alebo stigmasterolu v masle a koncen-
trovanom masle. Sitosterol predstavuje sticet beta-sitosterolu a 22 dihydro-beta-sitosterolu, iné sitosteroly sa
povazuji za nepodstatné.

Princip

Maslo alebo koncentrované maslo sa zmydlia hydroxidom draselnym v etanolickom roztoku a nezmydlitelnd
Cast sa extrahuje dietyl éterom.

Steroly sa transformuji na trimetyl-silylové étery a analyzuji sa kapilirnou plynovou chromatografiou
s odkazom na internd normu/betulin.

Pristroje

3.1. 150 ml banka na zmydlovanie vybavend kondenzitorom so spitnym tokom so sklenenymi spojmi.
3.2. 500 ml separa¢né lieviky.

3.3. 250 ml banky.

3.4. Lieviky na vyrovnavanie tlaku, s objemom 250 ml alebo podobné, na zber odpadového dietyl éteru.
3.5. Skleneny valec, 350 mm x 20 mm, vybaveny zdtkou zo speceného skla.

3.6. Vodny kupel alebo izoobal.

3.7.  Reakéné fioly, 2 ml.

3.8. Plynovy chromatograf vhodny na pouzitie s kapilirnym valcom, vybaveny rozdelovacim systémom
pozostavajlicim z:

3.8.1.  3.8.1. termostatickej komory pre odmerné valce schopnou udrziavat pozadovand teplotu s pres-
nostou = 1 °C;

3.8.2.  3.8.2. vyparovacej jednotky s nastavitelnou teplotou;
3.8.3.  3.8.3. ioniza¢ného detektora plamena a konvertora — zosiliovaca (3.8.3.);

3.8.4.  3.8.4. integritor — zapisova¢ vhodny na pouzitie s konvertorom — zosilnovacom (3.8.3.).

3.9. Kapildrny valec z taven¢ho oxidu kremicitého cely potiahnuty BP1 alebo ekvivalentom v rovnakej
hribke 0,25 pm; valec musi byt schopny riedit trimetyl-silylové derivity lanosterolu a sitosterolu.
Vhodny je BP1, dlzka 12 m, vnatorny priemer 0,2 mm.

3.10.  Mikrostriekacka na plynova chromatografiu s tvrdenou ihlou a s objemom 1 pl.

Reagenty

Vsetky reagenty musia byt schvdlenej analytickej kvality. Pouzitd voda musi byt destilovand alebo aspol ekviva-
lentnej Cistoty.

4.1. Etanol, minimdlne 95 % Cistoty.

4.2. Hydroxid draselny, 60 % roztok. Rozpustte 600 g hydroxidu draselného (minimdlne 85 %) vo vode
a doplnte vodou do jedného litra.

4.3. Betulin, minimdlne 99 % Cistoty.
4.3.1.  Roztoky betulinu v dietyl éteri (4.4.)
4.3.1.1. Koncentrécie betulinového roztoku pouzivané na stanovenie obsahu sitosterolu by mali byt 1 mg/ml.

4.3.1.2. Koncentrdcie betulinového roztoku pouzivané na stanovenie obsahu stigmasterolu by mali byt
0,4 mg/ml.
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4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

Metdda

5.1.

5.2.

5.2.1.

5.2.2.

5.2.3.

Dietyl éter, analytickej Cistoty (bez peroxidov alebo rezidui).
Sulfdt sodny, anhydricky, granuldrny, predtym vysuSeny pri teplote 102 °C po dobu dvoch hodin.

Silylatujtici reagent, napriklad TRI-SIL (dostupny od firmy Pierce Chemical Co., Cat. No 49001) alebo
ekvivalentny. (Dolezité: TRI-SIL je horlavy, toxicky, korozivny a mozno aj karcinogénny. Laborat6rni
pracovnici musia byt obozndmeni s bezpecnostnymi tdajmi o TRI-SIL-e a musia vykonat prislusné
preventivne kroky.)

Lanosterol
Sitosterol, zndmej Cistoty, nie menej ako 90 % (P)

Pozndmka 1:
Cistota standardnych materidlov pouzivanych na kalibrdciu sa stanovuje pouzitfm metédy normali-
zdcie. Predpoklad je, Ze vietky steroly pritomné vo vzorke si pritomné na chromatograme, celkova
plocha vrcholov predstavuje 100 % sterolovych zloZiek a Ze steroly ddvaji rovnaké reakcie detek-
tora. Linearita systému sa musi overit na danych rozpitiach koncentracii.

Sitosterolovy $tandardny roztok — pripravte roztok obsahujici na najblizsi 0,001 mg/ml priblizne

0,5 mg/ml (W1) sitosterolu (4.8.) v dietyl éteri (4.4.).

Stigmasterol, zndmej Cistoty, nie menej ako 90 % (P).

Stigmasterolovy Standardny roztok — pripravte roztok obsahujiici na najblizsi 0,001 mg/ml priblizne
0,2 mg/ml (W1) sitosterolu (4.9.) v dietyl éteri (4.4.).

RozliSovacia testovacia zmes. Pripravte roztok obsahujtci 0,05 mg/ml lanosterolu (4.7.) a 0,5 mg/ml
sitosterolu (4.8.) v dietyl éteri (4.4).

Priprava $tandardnych roztokov na chromatografiu. Interny $tandardny roztok (4.3.1.) sa musi pridat
do prislusného sterolového Standardného roztoku v rovnakom case, ked sa pridiva do zmydlenej
vzorky (pozri 5.2.2.).

Sitosterolovy standardny chromatograficky roztok: do dvoch reakénych fiol (3.7.) prelejte 1 ml sitoste-
rolového $tandardného roztoku (4.8.1.) a dietyl éter odstrante pradom dusika. Pridajte 1 ml interného
roztoku (4.3.1.1.) a dietyl éter odstrarite pridom dusika.

Stigmasterolovy Standardny chromatograficky roztok: do dvoch reakénych fiol (3.7.) prelejte 1 ml stig-
masterolového Standardného roztoku (4.9.1.) a dietyl éter odstrdnte pridom dusika. Pridajte 1 ml
interného roztoku (4.3.1.2.) a dietyl éter odstrante pridom dusika.

Priprava nezmydlitelnych casti
Roztopte vzorku masla pri teplote nepresahujicej 35 °C, vzorku dokladne premiesajte.

Na najblizsi 1 mg odvdzte priblizne 1 g masla (W1) alebo koncentrovaného masla (W2) do 150 ml
banky (3.1.). Pridajte 50 ml etanolu (4.1.) a 10 ml roztoku hydroxidu draselného (4.2.). Pripevnite
kondenzdtor so spitnym tokom a po dobu 30 mintt zohrievajte na teplote priblizne 75 °C. Konden-
zdtor odpojte a banku ochladte na priblizne izbova teplotu.

Ak sa stanovuje obsah sitosterolu, do banky pridajte 1,0 ml interného Standardného roztoku (4.3.1.1.)
alebo (4.3.1.2.), ak sa stanovuje obsah stigmasterolu. Dokladne premiesajte. Obsah banky prelejte do
500 ml separa¢ného lievika (3.2.), banku umyte 50 ml vody a 250 ml dietyl éteru (4.4.). Separacny
lievik dokladne pretrepte po dobu dvoch miniit a umoznite separdciu vrstiev. Spodnti vodnatd vrstvu
zlejte a éterovi vrstvu zmyte pretrepanim so Styrmi po sebe nasledujiicimi 100 ml ddvkami vody.

Pozndmka 2:
Aby nedoslo k vytvoreniu emulzie, je dolezité, aby sa prvé dve dévky vody aplikovali opatrne (10
okruhov). Tretia ddvka sa moze pretrepat dokladne po dobu 30 sekind. Ak sa vytvori emulzia, tito
sa dd zni¢it pridanim 5 — 10 ml etanolu. V pripade pridania etanolu je potrebné uskutocnit dalsie
dve dokladné pretrepania vodou.
Cistti éterovii vrstvu bez mydla prelejte cez skleneny valec (3.5.) obsahujiici 30 g anhydrického sulfatu
sodného (4.5.). Eter zberajte do 250 ml banky (3.3.). Pridajte jednu protindrazova granulu a nechajte
vyparit takmer do sucha vo vodnom kipeli alebo izoobale za sticasného zberu odpadovych latok.

Pozndmka 3:
Ak sa extrakty vzoriek vysusia dplne pri prili§ vysokej teplote, moze dojst k stratdm sterolu.
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5.3. Priprava trimetyl-silylovych éterov

5.3.1.  Zvysny éterovy roztok prelejte z banky do 2 ml reaké¢nej fioly (3.7.) s 2 ml dietyl éteru a éter
odstrante pouzitim pradu dusika. Banku umyte dvomi dalsimi 2 ml ddvkami dietyl éteru, prelejte ho
do fioly a éter odstranujte dusikom.

5.3.2.  Vzorku silylujte pridanim 1 ml TRI-SIL-u (4.6.). Fiolu uzavrite a silne pretrepte kym sa obsah neroz-
pusti. Ak obsah fioly nie je tGplne rozpusteny, zohrejte ho na 65-70°C. Pred injektovanim do plyno-
vého chromatografu fiolu odstavte na najmenej pat mindt. Silylujete Standardné roztoky rovnako ako
vzorky. RozliSovaciu testovaciu zmes (4.10.) silylujte rovnakym spoésobom ako vzorky.

Pozndmka 4:
Silyldcia sa musi uskutocnit v prostredi bez pritomnosti vody. Netdplnt silyldciu betulinu naznacuje
druhy vrchol blizky vrcholu betulinu.
Silylcii prekdza pritomnost etanolu. K tomu moze dojst nedostatoénym odstrdnenim v extrakénej
faze. Ak tento problém pretrvdva, je v extrakénej faze potrebné vykonat piate premytie dokladnym
pretrepanim po dobu 30 sekdnd.

5.4. Analyza plynovou chromatografiou

5.4.1.  Vyber previdzkovych podmienok
Plynovy chromatograf nastavte v stilade s pokynmi vyrobcu.

Orienta¢né previdzkové podmienky st nasledovné:

— teplota valca: 265 °C

— teplota injektora: 265 °C

— teplota detektora: 300 °C

— prietokova miera plynu: 0,6 ml/min.

— tlak vodika: 84 kPa

— tlak vzduchu: 155 kPa

— rozdelenie vzorky: od 10: 1 do 50: 1; pomer rozdelenia musi byt optimalizovany v stlade
s pokynmi vyrobcu a linearitou reakcie detektora a potom overeny cez dané rozpitie koncen-
tracif.

Pozndmka 5:
Osobitne dolezité je pravidelné Cistenie injekcnej vlozky.

— mnozstvo injektovanej latky: 1 pl roztoku TMSE.

Pred zacatim analyzy umozZnite vyvaZenie systému a dosiahnutie stabilnej reakcie.

Tieto podmienky je potrebné menit podla vlastnosti valca a plynového chromatografu s cielom

ziskania chromatogramov, ktoré buda vyhovovat nasledovnym kritéridm:

— vrchol sitosterolu sa nélezite odvod z lanosterolu. Graf 1 ukazuje typicky chromatogram, ktory by
mal byt ziskany zo silylatovanej rozliSovacej testovacej zmesi (4.10),

— relativne ¢asy vizby nasledovnych sterolov by mali byt priblizne:
cholesterol: 1,0
stigmasterol: 1,3
sitosterol: 1,5
betulin: 2,5

— Cas vizby pre betulin by mal byt priblizne 24 mint.

5.4.2.  Analyticky postup

Injektujte 1 pl silylitovaného Standardného roztoku (stigmasterolu alebo sitosterolu) a nastavte kali-
bracné parametre integratora.

Injektujte dalsi 1 pl silylitovaného standardného roztoku na stanovenie reakénych faktorov vo vztahu
k betulinu.

Injektujte 1 pl silyldtovaného roztoku vzorky a merajte plochy vrcholov. Kazdé kolo chromatografie
musi byt oddelené injektdzou Standardného roztoku.

V kazdom oddelenom kole by malo byt Sest injekcii vzorky.

Pozndmka 6:
Integrdcia vrcholu stigmasterolu by mala zahfnat kazdy dozvuk podla definicie uvedenej v bodoch
1,2a 3 v grafe 2b.

Integrdcia vrcholu sitosterolu by mala zahffiat plochu vrcholu 22 dihydro-beta-sitosterolu (stigma-
stanol), ktory vznikne ihned po sitosterole (pozri graf 3b) pri hodnoteni celkového sitosterolu.
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6. Vypocet vysledkov
6.1. Stanovte plochu vrcholov sterolov a betulinu v oboch Standardnych roztokoch oddelujicich kolo
a vypocitajte R;:
_ priemernd plocha vrcholu sterolu v standardnom roztoku
'~ priemernd plocha vrcholu betulinu v $tandardnom roztoku
Stanovte plochu vrcholu sterolu (stigmasterol alebo sitosterol) a vrcholu betulinu vo vzorke a vypoci-
tajte R2:
_ plocha vrcholu sterolu vo vzorke
™ plocha vrcholu betulinu vo vzorke
W, = = obsah sterolu v $tandardnom roztoku (mg) obsiahnutého v 1 ml standardného roztoku
(4.8.1. alebo 4.9.1.)
W, = = hmotnost vzorky g) (5.2.1.)
P = = (istota Standardného sterolu (4.8. alebo 4.9.)
R, w;
Obsah sterolu vo vzorke(mg/kg) = —2x—x P x 10
R, w,
7. Presnost metody

7.1

7.1.1.1.

7.1.1.2.

7.1.2.1.

7.1.2.2.

7.1. Maslo
Opakovatelnost
Stigmasterol

Rozdiel medzi vysledkami dvoch analyz uskutocnenych v rdmci najkratsicho mozného casového inter-
valu jednym operdtorom pouzitim rovnakych pristrojov na rovnakom testovacom materidli nesmie
presiahnut 19,3 mg/kg.

Sitosterol

Rozdiel medzi vysledkami dvoch analyz uskutocnenych v rdmci najkratsicho mozného casového inter-
valu jednym operdtorom pouzitim rovnakych pristrojov na rovnakom testovacom materidli nesmie
presiahnut 23 mg/kg.

Reprodukovatelnost

Stigmasterol

Rozdiel medzi vysledkami dvoch analyz uskutocnenych operdtormi v roznych laboratéridch pouzitim
roznych pristrojov na rovnakom testovacom materidli nesmie presiahnut 31,9 mg/kg.

Sitosterol

Rozdiel medzi vysledkami dvoch analyz uskutocnenych operdtormi v roznych laboratéridch pouzitim
roznych pristrojov na rovnakom testovacom materidli nesmie presiahnut 8,7 % v pomere k strednej
hodnote analyzy.

Zdroj tdajov o presnosti

Udaje o presnosti boli stanovené pokusom uskutoénenym v roku 1992, na ktorom sa podielalo osem
laboratérif a pri ktorom sa pouzilo Sest vzoriek (tri slepé duplikdty) pre stigmasterol a Sest vzoriek (tri
slepé duplikéty) pre sitosterol.
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7.2. Koncentrované maslo

7.2.1. Opakovatelnost

7.2.1.1. Stigmasterol
Rozdiel medzi vysledkami dvoch analyz uskuto¢nenych v rdmci najkratsiecho mozného casového inter-
valu jednym operdtorom pouzitim rovnakych pristrojov na rovnakom testovacom materidli nesmie
presiahnut 10,2 mg/kg.

7.2.1.2. Sitosterol
Rozdiel medzi vysledkami dvoch analyz uskutocnenych v rdmci najkratsieho mozného casového inter-
valu jednym operdtorom pouzitim rovnakych pristrojov na rovnakom testovacom materidli nesmie
presiahnut 3,6 % v pomere k strednej hodnote analyzy.

7.2.2. Reprodukovatelnost

7.2.2.1. Stigmasterol
Rozdiel medzi vysledkami dvoch analyz uskutocnenych operdtormi v roznych laboratéridch pouzitim
roznych pristrojov na rovnakom testovacom materidli nesmie presiahnut 25,3 mg/kg.

7.2.2.2. Sitosterol
Rozdiel medzi vysledkami dvoch analyz uskutocnenych operdtormi v roznych laboratéridch pouzitim
roznych pristrojov na rovnakom testovacom materidli nesmie presiahnut 8,9 % v pomere k strednej
hodnote analyzy.

7.23. Zdroj tdajov o presnosti

Udaje o presnosti boli stanovené pokusom uskuto¢nenym v roku 1991, na ktorom sa podielalo devit
laboratorii a pri ktorom sa pouZilo Sest vzoriek (tri slepé duplikdty) pre stigmasterol a Sest vzoriek (tri
slepé duplikaty) pre sitosterol.

Toleran¢né limity

8.1.

8.2.

8.2.1.

8.2.1.1.

8.2.1.2.

8.2.2.

8.2.2.1.

Na kontrolu spravneho obsahu stopovej latky sa z vyrobku obsahujiiceho stopovi litku odobertt tri
vzorky obsahujtice stopova latku.

Maslo
Stigmasterol

Miera vstrebdvania pre stigmasterol je 150 g najmenej 95 % Cistého stigmasterolu na tonu masla, t. j.
142,5 mg/kg, alebo 170 g najmenej 85 % Cistého stigmasterolu na tonu masla, t. j. 144,5 mg/kg.

Vysledky z troch vzoriek ziskané z analyzy vyrobku sa pouZiji na kontrolu miery a homogenity
obsahu stopovej ldtky a najniz$i z tychto vysledkov sa porovnd s nasledovnymi limitmi [kritickd
odchylka pre hladinu pravdepodobnosti 95 % (DCr95) zohladnend]:

— 116,0 mg/kg (95 % minimdlnej miery vstrebdvania pre 95 % Cisty stigmasterol),
— 118,0 mg/kg (95 % minimalnej miery vstrebdvania pre 85 % Cisty stigmasterol),
— 81,0 mg/kg (70 % minimdlnej miery vstrebavania pre 95 % Cisty stigmasterol),

— 82,0 mg/kg (70 % minimdlnej miery vstrebdvania pre 85 % Cisty stigmasterol).

Koncentracia stopovej latky vo vzorke s najniz$im vysledkom sa pouziva v spojeni s interpoldciou
medzi 116,0 mg/kg a 81,0 mg/kg alebo 118,0 mg/kg a 82,0 mg/kg.
Sitosterol

Miera vstrebdvania pre sitosterol je 600 g najmenej 90 % cistého sitosterolu na tonu masla, t. j.
540 mgfkg.
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8.2.2.2. Vysledky z troch vzoriek ziskané z analyzy vyrobku sa pouZiji na kontrolu miery a homogenity
obsahu stopovej latky a najnizsi z tychto vysledkov sa porovnd s nasledovnymi limitmi [kritickd
odchylka pre hladinu pravdepodobnosti 95 % (DCr95) zohladnend]:

— 486 mgfkg (95 % minimdlnej miery vstrebdvania pre 90 % Cisty sitosterol),
— 358 mgfkg (70 % minimdlnej miery vstrebdvania pre 90 % Cisty sitosterol).

Koncentricia stopovej litky vo vzorke s najniz$im vysledkom sa pouziva v spojeni s interpoldciou
medzi 486 mglkg a 358 mg/kg.

8.3. Koncentrované maslo
8.3.1. Stigmasterol

8.3.1.1. Miera vstrebdvania pre stigmasterol je 150 g najmenej 95 % Cistého stigmasterolu na tonu masla, t. j.
142,5 mglkg, alebo 170 g najmenej 85 % Cistého stigmasterolu na tonu masla, t. j. 144,5 mg/kg.

8.3.1.2. Vysledky z troch vzoriek ziskané z analyzy vyrobku sa pouziji na kontrolu miery a homogenity

odchylka pre hladinu pravdepodobnosti 95 % (DCr95) zohladnend]:

— 120 mg/kg (95 % minimdlnej miery vstrebdvania pre 95 % Cisty stigmasterol),
— 122 mg/kg (95 % minimdlnej miery vstrebdvania pre 85 % Cisty stigmasterol),
— 84 mgfkg (70 % minimdlnej miery vstrebdvania pre 95 % Cisty stigmasterol),
— 86 mgfkg (70 % minimdlnej miery vstrebdvania pre 85 % Cisty stigmasterol).

Koncentracia stopovej latky vo vzorke s najniz$im vysledkom sa pouziva v spojeni s interpoldciou
medzi 120 mglkg a 84 mgfkg alebo 122 mglkg a 86 mg/kg.

8.3.2 8.3.2. Sitosterol

8.3.2.1. Miera vstrebdvania pre sitosterol je 600 g najmenej 90 % cistého sitosterolu na tonu masla, t. j.
540 mglkg.

8.3.2.2. Vysledky z troch vzoriek ziskané z analyzy vyrobku sa pouZiji na kontrolu miera a homogenity
obsahu stopovej latky a najnizsi z tychto vysledkov sa porovnd s nasledovnymi limitmi [kritickd
odchylka pre hladinu pravdepodobnosti 95 % (DCr95) zohladnend]:

— 486 mglkg (95 % minimdlnej miery vstrebdvania pre 90 % Cisty sitosterol),
— 358 mgfkg (70 % minimdlnej miery vstrebdvania pre 90 % Cisty sitosterol).

Koncentricia stopovej litky vo vzorke s najniz$im vysledkom sa pouziva v spojeni s interpoldciou
medzi 486 mglkg a 358 mg/kg.
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Graf 1
Chromatogram rozliSovacej testovacej zmesi

Uprednostiuje sa Gplné rozliSenie, t. . ¢iara vrcholu pre lanosterol by sa mala vrétit na zdkladnd ¢iaru pred zndzornenim
vrcholu sitosterolu, hoci netiplné rozliSenie je tiez prijatelné
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Graf 2a Graf 2b
Standardny roztok stigmasterolu Vzorka masla denaturovand
stigmasterolom
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Pozndmka: Integracia vrcholu stigmasterolu by mala zahfhat kazdy
dozvuk podla definicie uvedenej vbodoch 1, 2a 3.
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