GUVERNUL REPUBLICII MOLDOVA

HOTARIRE nr.
din

Chisinau

Pentru aprobarea Metodologiei de analiza si testare
a laptelui tratat termic destinat consumului uman direct

Tn temeiul art. 11 din Legea nr. 50/2013 cu privire la controalele oficiale
pentru verificarea conformitatii cu legislatia privind hrana pentru animale si
produsele alimentare si cu normele de sanatate si de bunastare a animalelor
(Monitorul Oficial al Republicii Moldova, 2013, nr. 122-124, art. 383), Guvernul
HOTARASTE:

1. Se aproba Metodologia de analiza si testare a laptelui tratat termic destinat
consumului uman direct (se anexeaza).

2. Controlul asupra executdrii prezentei hotariri se pune in sarcina Agentiei
Nationale pentru Siguranta Alimentelor.

3. Prezenta hotarire intra in vigoare la 6 luni de la data publicarii.

Prim-ministru PAVEL FILIP

Contrasemneaza:
Ministrul agriculturii,

dezvoltarii regionale
si mediului Liviu VVolconovici
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Aprobata
prin Hotarirea Guvernului nr.

METODOLOGIA
de analiza si testare a laptelui tratat termic
destinat consumului uman direct

Prezenta Metodologie transpune Decizia Consiliului 92/608 CEE din
14 noiembrie 1992 privind stabilirea anumitor metode de analiza si testare a
laptelui tratat termic destinat consumului uman direct, publicata in Jurnalul Oficial
al Comunitatii Europene L 407 din 31 decembrie 1992.

|. DOMENIUL DE APLICARE
1. Prezenta Metodologie stabileste metodele de referinta in materie de
analiza si testare care sd permitd determinarea substantei uscate, a continutului de
substante grase, a continutului de substante uscate degresate, a continutului in azot
total, a continutului de proteine si a masei volumice a laptelui tratat termic destinat
consumului uman direct, provenit atit din productia autohtona, cit si din import.

2. Prezenta Metodologie se aplica produselor de la pozitiile tarifare 0401
(0401 10; 0401 10 100; 0401 10 900; 0401 20; 0401 20 110; 0401 20 190; 0401

20910; 0401 20 990) si 0402 (0402 91; 0402 91 100) din Nomenclatura combinata
a marfurilor, aprobata prin Legea nr. 172/2014.

Il. DISPOZITII GENERALE
3. Metodele de referintd in materie de analiza si testare a laptelui tratat
termic destinat consumului uman direct se refera la reactivi, la material, la
exprimarea rezultatelor, la criteriile de fidelitate, precum si la raportul analizei.

4. Aplicarea metodelor de referinta de analiza si testare, stabilirea criteriilor
de fidelitate, precum si colectarea esantioanelor se efectueaza in conformitate cu
regulile stabilite in anexa nr. 1 din prezenta Metodologie.

5. Metoda de referinta pentru determinarea continutului de substanta uscata
din lapte este prevazuta in anexa nr. 2 la prezenta Metodologie.

6. Metoda de referinta pentru determinarea continutului de substante grase
din laptele integral, partial degresat si degresat este descrisd in anexa nr. 3 la
prezenta Metodologie.

7. Modul de operare, cu tuburi de extractie a substantelor grase dotate cu un
sifon sau cu un dispozitiv de spalare este prezentat Tn instructiunea anexei nr. 3 la
prezenta Metodologie.
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8. Metoda de referinta pentru determinarea continutului de substante uscate
degresate din laptele tratat termic este descrisa in anexa nr. 4 la prezenta
Metodologie.

9. Metoda de referinta pentru determinarea continutului in azot total din
laptele integral, partial degresat si degresat este specificata Th anexa nr. 5 la
prezenta Metodologie.

10. Metoda de referinta pentru determinarea continutului de proteine din
laptele tratat termic este prevazuta in anexa nr. 6 din prezenta Metodologie.

11. Metoda de referinta pentru determinarea masei volumice a laptelui crud,
a laptelui integral, a laptelui partial degresat si a laptelui degresat la 20°C este
descrisa in anexa nr. 7 la prezenta Metodologie.

12. Metodele de referinta pot fi aplicate doar de laboratoarele acreditate in
conditiile Legii nr. 235/2011 privind activitatile de acreditare si de evaluare a
conformitatii.

13. Tn cazul unor contestatii, rezultatul obtinut prin metoda de referinta este
determinant.
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Anexanr. 1
la Metodologia de analiza si
testare a laptelui tratat termic
destinat consumului uman direct

REGULILE
pentru aplicarea metodelor de referinta
de analiza si testare, stabilirea criteriilor de fidelitate,
precum si colectarea esantioanelor

I. Materiale si metode

1. Prezenta sectiune se refera la reactivi, materiale, exprimarea rezultatelor,
criterii de fidelitate, precum si la raportul analizei.

2. Reactivi

1) Apa

a) Daca nu exista alte indicatii, apa folosita pentru operatiunile de dizolvare,
diluare sau clatire trebuie sa fie Tn mod obligatoriu apa distilatad, apa deionizatad sau
apa mineralizatd de puritate cel putin echivalenta.

b) Prin ,,solutie” sau ,,diluare” (fara alte precizari) se intelege ,,solutie n
apa” sau ,,diluare cu apa”.

2) Produse chimice

Daca nu exista alte indicatii, toate produsele chimice utilizate trebuie sa fie
de o calitate analitica recunoscuta.

3. Materiale
1) Lista materialelor

Lista materialelor mentionate la diferitele metode de referinta are in vedere
doar obiectele cu uz specific si care prezinta caracteristici particulare.

2) Balanta analitica

Prin ,,balanta analitica” se intelege o balanta care poate cintéari cu o precizie
de 0,1 mg.

4. Exprimarea rezultatelor
1) Rezultatele

Daca nu exista alte indicatii, rezultatul care figureaza in raportul analizei
(punctul 6) trebuie sd fie media aritmetica a doud teste, respectind criteriul
repetabilitatii (punctul 5 subpunctul 1) stabilit pentru metoda respectiva. in cazul
n care criteriul repetabilitatii nu este respectat, testul trebuie repetat.

Daca acest lucru nu e posibil, rezultatul trebuie anulat.
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2) Calcularea procentajului

Daca nu exista alte indicatii, rezultatul se calculeazad in procente de masa a
esantionului.

5. Criterii de fidelitate

Repetabilitatea si reproductibilitatea care figureaza la fiecare metoda sint
definite dupa cum urmeaza:

1) repetabilitatea (r) reprezinta valoarea sub care se situeaza valoarea
absolutd a diferentei dintre doud rezultate individuale obtinute prin acelasi
procedeu, pe un produs identic, Tn aceleasi conditii (acelasi analist, aceeasi
aparatura, acelasi laborator si interval de timp scurt);

2) reproductibilitatea (R) este valoarea sub care se situeaza valoarea
absoluta a diferentei dintre doua rezultate individuale obtinute prin acelasi
procedeu, pe un produs identic, in conditii diferite (analisti diferiti, aparaturi
diferite, laboratoare diferite si/sau intervale de timp diferite);

3) daca nu exista alte indicatii privind oricare dintre metodele aplicate,

.....

probabilitate de 95%, conform standardului SM SR 1SO 5725;

4) testele inelare si studiile necesare trebuie planificate si realizate conform
orientarilor internationale.

6. Raportul analizei

Raportul analizei trebuie sa precizeze procedeul utilizat si rezultatele
obtinute. In plus, el trebuie si mentioneze toate detaliile de operare care nu sint
specificate in metoda de analiza, toate detaliile facultative, precum si toate
circumstantele care ar fi putut influenta rezultatele. Raportul analizei trebuie sa
contina toate informatiile care sa permita identificarea completa a esantionului.

I1. Esantionarea laptelui tratat termic

1. Obiectul si domeniul de aplicare

Prezentul capitol descrie metoda de referinta aplicabild la colectarea,
transportul si conservarea esantioanelor de lapte tratat termic.

2. Consideratiile de ordin general

Esantionarea laptelui tratat termic (pastrat in cisterne) trebuie sa fie
efectuata de catre inspectorul Agentiei Nationale pentru Siguranta Alimentelor sau
reprezentantul delegat de catre laborator care a beneficiat de o instruire
profesionala Tnainte de a efectua colectarea probelor.

3. Echipamentul destinat esantionarii
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Echipamentul necesar esantionarii nu numai ca trebuie sa fie fabricat din
otel inoxidabil sau din orice alt material adecvat de rezistenta corespunzatoare, ci,
prin constructie, trebuie sa corespunda utilizarii specifice careia 1i este destinat
(omogenizare, esantionare etc.).

Plonjoarele si agitatoarele destinate omogenizarii lichidelor Tn recipiente
trebuie sa aibad o suprafata suficientd pentru a permite 0 omogenizare adecvata a
produsului, fara insa a duce la aparitia gustului de rinced. Fiecare polonic trebuie
sa fie prevazut cu un miner solid, destul de lung pentru a se putea colecta probe de
la orice adincime a recipientului. Capacitatea polonicului trebuie sa fie de cel putin
50 ml.

Recipientele pentru esantioane si capacele trebuie sa fie din sticla, metal sau
material plastic adecvat.

Materialele utilizate la fabricarea echipamentului care va fi folosit pentru
esantionare (recipientele si capacele lor) nu trebuie sa produca nicio modificare a
esantionului, care ar putea influenta rezultatul analizei. Echipamentul, precum si
recipientele destinate pastrarii esantioanelor trebuie sa aiba o suprafatd curata,
uscatd, neteda si fard fisuri, iar colturile trebuie si fie rotunjite.

4. Procedeul de esantionare

1) Generalitati

Oricare ar fi natura analizei de efectuat, Tnainte de recoltare, laptele trebuie
omogenizat in mod corespunzator, manual sau cu un mijloc mecanic.

Esantionul este recoltat imediat dupa omogenizare cind laptele este inca in
miscare.

Volumul esantionului trebuie sa corespunda necesitatilor analizei.
Capacitatea recipientelor utilizate trebuie sa fie aleasa astfel incit recipientele sa
fie aproape umplute de esantion, permitind totusi o omogenizare adecvata inainte
de efectuarea analizei, dar evitind in acelasi timp smintinirea n timpul
transportului.

2) Esantionare manuala

a) Esantionarea unui lot divizat

Tn cazul in care cantitatea de lapte din care trebuie recoltat esantionul este
repartizatd in mai multe recipiente, se recolteazd o cantitate reprezentativa din
fiecare recipient si se noteaza cantitatea de lapte careia 1i corespunde esantionul
recoltat. Tn afara cazului in care fiecare esantion trebuie supus unei analize
separate, se omogenizeaza parti din aceste cantitati reprezentative, proportional cu
cantitatea din recipientul din care a fost recoltat fiecare esantion. Dupa
omogenizare se preleveazd una (sau mai multe) probe din aceste cantitati
proportionale.

b) Recoltare din recipiente mari-cuve de stocare, autocisterne si vagoane-
cisterna

b;) Se omogenizeaza laptele printr-un un procedeu adecvat, Thainte de
recoltarea esantioanelor.
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Pentru omogenizarea continutului recipientelor mari — cuve de stocare,
autocisterne si vagoane-cisterna — se recomanda agitarea mecanica (by).

Durata omogenizérii depinde de lungimea intervalului de timp in care
laptele a ramas nemiscat. Trebuie demonstrat faptul ca procedeul de omogenizare
folosit in fiecare caz particular este adecvat tipului de analiza preconizata.

Eficacitatea omogenizarii influenteaza in mod considerabil similitudinea
rezultatelor analizelor efectuate asupra unor esantioane recoltate fie din parti
diferite ale lotului, fie la gura de evacuare a cuvei, la intervale de timp regulate, in
timpul golirii acesteia.

Procedeul de omogenizare a laptelui (crud sau integral) a fost eficient daca
diferenta dintre continutul de substante grase a doua probe, prelevate in conditiile
descrise anterior, este sub 0,1%.

Intr-un recipient mare, previzut cu o gura de evacuare pe partea inferioara,
poate sa se adune, In momentul evacudrii, o cantitate micd de lapte
nereprezentativa pentru ansamblu, chiar si dupa omogenizare. Din aceasta cauza,
este de preferat colectarea esantioanelor printr-o gura de acces. Daca recoltarea se
face printr-o gura de evacuare, trebuie lasata sa se scurga o cantitate de lapte
suficienta pentru a asigura caracterul reprezentativ al esantionului.

b,) Omogenizarea continutului recipientelor mari sau al cuvelor de stocare,
al autocisternelor sau al vagoanelor-cisterna se poate efectua in felul urmator:

- cu ajutorul unui agitator mecanic amplasat in rezervor si actionat de un
motor electric;

- cu ajutorul unei elice sau al unui agitator actionat de un motor electric si
amplasat in gura de acces, agitatorul fiind suspendat n lapte;

- In cazul autocisternelor si al vagoanelor-cisterna, prin reciclarea laptelui
in tubul flexibil de transfer legat de pompa si introdus in gura de acces;

- cu ajutorul aerului comprimat filtrat si curat.

Se vor utiliza o presiune si un volum minim de aer, pentru a evita aparitia
gustului de rinced al laptelui.

3) Esantionarea laptelui tratat termic destinat consumului uman direct si
ambalat pentru vinzarea cu amanuntul

In ceea ce priveste laptele tratat termic destinat consumului uman direct si
ambalat pentru vinzarea in detaliu, esantioanele trebuie neaparat sa provina din
recipiente intacte si nedeschise. Daca este posibil, esantioanele sint recoltate direct
de la masina de ambalare sau in camera frigorifica a unitatii de tratare cit se poate
de repede dupa tratare (in cazul laptelui pasteurizat, in aceeasi zi).

Numarul de esantioane prelevate din fiecare tip de lapte tratat termic
(pasteurizat, prelucrat ,,la temperaturi ultrainalte”, sterilizat) trebuie sa corespunda
numarului de analize care urmeaza a fi efectuate si conform indicatiilor date de
laboratorul insarcinat cu efectuarea analizei sau de o alta autoritate competenta.

5. ldentificarea esantionului
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Esantionul trebuie sa primeasca un cod de identificare care sa permita
identificarea sa rapidd, potrivit indicatiilor date de laboratorul care efectueaza
analiza sau de o alta autoritate competenta.

6. Tratarea, transportul si stocarea esantioanelor

Tn acord cu autoritatea nationala competenti, laboratoarele care efectueaza
analizele elaboreaza instructiunile privind durata si conditiile de tratare (chimica
sau termicd), transport si stocare, care trebuie respectate de la recoltarea
esantioanelor si pina la analizarea lor, in functie de tipul de lapte si de procedeul
de analiza.

Instructiunile vor stipula urmatoarele:

Tn timpul transportului si stocirii se iau masuri de precautie pentru
protejarea esantionului de orice miros indezirabil si de lumina directa a soarelui.

Daca recipientul utilizat pentru pastrarea esantionului este transparent, el
este pastrat la adapost de lumina.
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Anexanr. 2
la Metodologia de analiza si
testare a laptelui tratat termic
destinat consumului uman direct

DETERMINAREA CONTINUTULUI DE SUBSTANTA
USCATA DIN LAPTE

1. Obiectul si domeniul de aplicare
Capitolul de fata descrie metoda de referinta pentru determinarea
continutului de substanta uscata din lapte.

2. Definitie
,Substanta uscatd” reprezintd masa exprimatd in procente de masa, care
ramine dupa uscarea completa descrisa in cele ce urmeaza.

3. Principiu
Evaporarea apei din proba intr-o etuva, la o temperatura de 102°C + 2°C
pind la obtinerea unei mase constante a reziduului uscat.

4. Aparatura si sticlarie de laborator

Material obisnuit de laborator, n special:

1) balanta analitica;

2) exicator, dotat cu un deshidratant eficient (de exemplu gel de silice uscat
recent, cu indicator higrometric);

3) etuva ventilata, reglabila prin termostat pentru a opera in intreg spatiul
de lucru la 102°C + 2°C;

4) capsule cu fund plat avind o inaltime cuprinsa intre 20 si 25 mm, cu
diametru ntre 50 si 75 mm, fabricate din material adecvat, dotate cu capace
potrivite si usor de desfacut;

5) baie de apa la temperatura de fierbere;

6) mogenizator.

5. Pregatirea esantionului pentru test

Se aduce esantionul de lapte la o temperaturda intre 20-25°C. Se
omogenizeaza cu grija, pentru a se obtine o repartizare omogena a substantelor
grase in interiorul esantionului. A nu se agita prea puternic, pentru a se evita
formarea unei spume sau smintinirea. Daca stratul de smintina se disperseaza greu,
se aduce treptat laptele la temperaturi Tntre 35-40°C, amestecind cu grija, pentru
a Tncorpora smintina care s-a lipit de peretele recipientului. Dupa aceasta, se
raceste rapid esantionul la 20-25°C.

Se poate folosi eventual un omogenizator pentru a dispersa mai usor
substantele grase din lapte.
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Rezultatele sint incorecte daca esantionul contine substante grase lichide
vizibile sau daca apar particule albe, neregulate, care se lipesc de peretii
recipientului.

6. Modul de operare

1) Pregatirea capsulei

Se usuca capsula (punctul 4 subpunctul 4), cu capacul alaturi, in etuva
(punctul 4 subpunctul 3), mentinuta la 102°C £ 2°C timp de cel putin 30 de minute.
Se asaza capacul pe capsulda si se plaseaza imediat in exicator (punctul 4
subpunctul 2). Se lasa sa se raceasca la temperatura ambianta (cel putin 30 de
minute) si se Cintareste cu o precizie de 0,1 mg.

2) Prelevarea probei

In capsula pregatita (punctul 6 subpunctul 1) se cintiresc rapid, cu o precizie
de 0,1 mg, 1-5g (conform SM ISO 6731:2014) din esantion pentru testare (punctul
5).

3) Determinarea substantei uscate

a) Se usuca 1n prealabil capsula prin plasarea ei pe baia de apa si Se mentine
n fierbere timp de 30 de minute (punctul 4 subpunctul 5).

b) Se plaseaza capsula, cu capacul alaturi, in etuva (punctul 4 subpunctul
3), mentinuta la 102°C £ 2°C timp de doua ore. Se pune capacul pe capsula si se
scoate din etuva.

c) Se lasa sa se raceasca in exicator (punctul 4 subpunctul 2) la temperatura
ambianta (cel putin 30 de minute) si se cintareste cu o precizie de 0,1 mg.

d) Se plaseaza din nou capsula, cu capacul alaturi, in etuva, timp de o ora.
Se asaza capacul pe capsula si se scoate din etuva. Se lasa sa se raceasca timp de
aproximativ 30 de minute in exicator si se cintareste cu o precizie de 0,1 mg.

e) Se repeta operatiunile descrise la punctul 6 subpunctul 3) litera d) pina
cind diferenta de masa dintre cele doua cintariri succesive nu depaseste 0,5 mg. Se
noteaza masa cea mai mica.

7. Exprimarea rezultatelor

1) Calcul si formula
Se calculeaza substanta uscata in procente de masa dupa formula:
_ Imp;—myg

Wr = x 100,

m;—m;

unde:

W = substanta uscata din 100 g (in g);

Mo = masa in grame a capsulei si a capacului (punctul 6 subpunctul 1);

m1 = masa in grame a capsulei, a capacului si a probei (punctul 6 subpunctul
2);

m, = masa in grame a capsulei, a capacului si a probei uscate (punctul 6
subpunctul 3) litera e).

Y:\004\ANUL 2018\HOTARIRI\13803\redactat_13803-ro.docx



12

Se rotunjeste valoarea obtinuta la 0,01% (procente de masa).
2) Fidelitate

a) Repetabilitate (r): 0,10 g de substanta uscata la 100 g de produs.
b) Reproductibilitate (R): 0,20 g de substanta uscata la 100 g de produs.
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Anexanr. 3
la Metodologia de analiza si
testare a laptelui tratat termic
destinat consumului uman direct

DETERMINAREA CONTINUTULUI DE SUBSTANTE
GRASE DIN LAPTELE INTEGRAL, PARTIAL DEGRESAT
S| DEGRESAT

1. Obiectul si domeniul de aplicare
Capitolul de fata descric metoda de referintd pentru determinarea
continutului de substante grase din laptele integral, partial degresat si degresat.

2. Definitie

,,Continutul de substante grase al laptelui” reprezinta toate substantele
determinate prin procedeul descris in continuare si este exprimat in procente de
masa.

3. Principiu

Continutul de grasime se determind prin extragerea grasimii cu eter dietilic
si eter petroleic (conform SM EN ISO 1211:2015) dintr-o solutie alcoolica
amoniacala a probei, urmatd de evaporarea solventilor, Cintarirea reziduului,
calcularea ca procent din masa probei, conform principiului Rose-Gottlieb.

4. Reactivi

Toti reactivii trebuie sa fie de calitate analitica recunoscuta si nu trebuie sa
lase reziduuri semnificative la proba martor.

Pentru a verifica calitatea reactivilor, se face determinarea descrisa la
punctul 6 subpunctul 3). Pentru cintarire se folosesc un balon, un pahar de
laborator sau o capsula metalica goala (punctul 5 subpunctul 8), pregatite ca tara
dupa indicatiile de la punctul 6 subpunctul 4) (pentru a se putea corecta influenta
modificarilor conditiilor atmosferice asupra rezultatului cintaririi). Daca reziduul
global, corectat in functie de modificarile survenite in masa tarei, este mai mare
de 2,5 mg, se determina reziduul solventilor, evaporindu-se 100 ml de eter dietilic
(punctul 4 subpunctul 4) si, respectiv, 100 ml de eter petroleic (punctul 4
subpunctul 5). Se utilizeaza si o tard pentru cintarire. Daca reziduul este mai mare
de 2,5 mg, se curata solventul prin distilare sau se inlocuieste.

1) Hidroxidul de amoniu reprezinta o solutie de aproximativ 25 % (m/m)
NHs. Poate fi folosita si 0 solutie de hidroxid de amoniu mai concentrata (punctul
6 subpunctul 5 litera a) din anexad si punctul 1 subpunctul 5) litera a) din
instructiune).

2) Etanol, cel putin 94% (v/v). Se poate folosi etanol denaturat prin metanol
daca existd certitudinea cd acest lucru nu modificdi cu nimic rezultatele
determinarii.
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3) Rosu de Congo sau rosu de crezol

Se dizolva 1 g de rosu de Congo sau rosu de crezol in apa si se dilueaza la
100 ml.

Folosirea acestei solutii, care permite o mai buna observare a suprafetei de
contact dintre solvent si stratul apos, este facultativa (punctul 6 subpunctul 5)
litera b).

Se pot folosi si alte solutii apoase de coloranti, daca ele nu modifica
rezultatele determinarii.

4) Eterul dietilic lipsit de peroxizi, cu continut de antioxidanti mai mic de
2 mg/kg si conform cerintelor pentru proba martor (punctul 6 subpunctul 3).

5) Eter petroleic cu un punct de fierbere intre 30—60°C.

6) Amestec de solventi preparat cu putin timp Tnainte de utilizare, prin
amestecarea unor volume egale de eter dietilic (punctul 4 subpunctul 4) si de eter
petroleic (punctul 4 subpunctul 5).

5. Aparatura si sticlarie de laborator

Avind in vedere ca 1n procesul determinarii substantelor se folosesc solventi
volatili inflamabili, aparatura electrica folosita trebuie sa fie conforma legislatiei
cu privire la utilizarea acestui tip de solventi.

Material obisnuit, Tn special:

1) balanta analitica

2) Centrifuga n care baloanele sau tuburile de extractie (punctul 5
subpunctul 6) pot fi supuse unei viteze de rotatie de la 500 pina la 600 rot/min™,
astfel Tncit sa se produca un cimp gravitational de 80-90 g la extremitatile
exterioare ale baloanelor sau tuburilor.

Folosirea centrifugii este facultativa (punctul 6 subpunctul 5) litera e).

3) Aparate de distilare sau de evaporare care sa permita distilarea solventilor
si a etanolului din baloane sau evaporarea lor din paharele de laborator sau din
capsule (punctul 6 subpunctul 5) literele e) si 0), la o temperatura care sa nu
depaseasca 100°C;

4) etuva cu sistem de Incalzire electric, dotata cu gauri de ventilatie deschise
complet, reglabile la o temperatura de 102°C + 2°C 1in spatiul de lucru. Etuva
trebuie sa fie dotata cu un termometru adecvat;

5) baie de apa reglabila la o temperatura cuprinsa intre 35-40°C;

6) baloane de extractie a substantelor grase de tip Mojonnier

Se pot folosi si tuburi de extractie a substantelor grase dotate cu un sifon
sau un dispozitiv de spalare. Modul lor de operare, diferit in acest caz, este descris
n instructiunea anexei nr. 3.

Baloanele (sau tuburile) trebuie sa fie prevazute cu dopuri slefuite, din pluta
de calitate superioara sau dintr-un alt material care nu va fi alterat de reactivii
utilizati. Dopurile din plutd trebuie sa fie spalate cu oxid dietilic (punctul 4
subpunctul 4), tinute in apa la o temperatura de 60°C sau mai mult, timp de cel
putin 15 minute si racite apoi in apa, astfel incit, In momentul folosirii lor, sa fie
imbibate cu apa,
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7) stativ pentru fixarea baloanelor (sau a tuburilor) de extractie a
substantelor grase (punctul 5 subpunctul 6);

8) flacon de spalare adecvat amestecului de solventi (punctul 4 subpunctul
6). A nu se utiliza flacoane de spalat din plastic;

9) recipiente pentru recuperarea substantelor grase, de exemplu baloane
pentru fierbere (baloane cu fund plat) sau baloane Erlenmeyer cu o capacitate intre
125-250 ml sau capsule metalice. Daca se folosesc capsule metalice, ele trebuie,
de preferinta, sa fie fabricate din otel inoxidabil, sa aiba fund plat, un cioc,
diametrul Tntre 80—100 mm si inaltimea de aproximativ 50 mm;

10) regulatori de fierbere, lipsiti de substante grase, din portelan neporos,
carbura de siliciu sau bile de sticla (uz facultativ in cazul capsulelor metalice);

11) cilindri gradati cu o capacitate de 5 si de 25 ml;

12) pipete gradate cu o capacitate de 10 ml;

13) cleste metalic pentru manipularea baloanelor, paharelor de laborator si
a capsulelor.

6. Mod de operare

Celalalt mod de operare cu ajutorul tuburilor de extractie a substantelor
grase dotate cu un sifon sau cu un dispozitiv de spalare (vezi punctul 5 subpunctul
6), care este descris Tn instructiune

1) Prepararea esantionului pentru test

Se aduce esantionul destinat testului la o temperatura intre aproximativ 35 si
40°C, timp de aproximativ 15 minute, utilizindu-se, daca este necesar, baia de apa
(punctul 5 subpunctul 5). Se omogenizeaza indeajuns, dar cu grija esantionul,
intorcindu-se recipientul de citeva ori, fara a se provoca insa formarea spumei sau
a smintinii si se raceste rapid la aproximativ 20°C.

2) Prelevarea probei

Se omogenizeaza esantionul (punctul 6 subpunctul 1) intorcindu-se cu grija
recipientul de trei sau patru ori si se Cintaresc imediat, cu o precizie de 1 mg, 10—
11 g din esantion pentru test, in mod direct sau prin diferenta, intr-un balon de
extractie (punctul 5 subpunctul 6).

Proba prelevata pentru efectuarea testului este plasata cit se poate de
complet Tn bulbul inferior (strimt) al balonului de extractie.

3) Proba martor

Se efectucaza o proba martor in acelasi timp cu testul de determinare,
utilizindu-se acelasi mod de operare si aceiasi reactivi, dar inlocuindu-se proba cu
10-11 ml de apa.

Modificarea masei recipientului de recuperare a substantelor grase,
corectata de modificarea masei recipientului de control, nu are voie sa depaseasca
2,50.

4) Pregatirea recipientului pentru recuperarea substantelor grase

Se usuca un recipient (punctul 5 subpunctul 9), in care s-au plasat citiva
regulatori de fierbere (punctul 5 subpunctul 10), pentru a permite o fierbere
moderata in cursul eliberarii ulterioare de solventi in etuva (punctul 5
subpunctul 4), timp de o ora. Se lasa sa se raceasca recipientul (nu intr-un exicator,
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dar la adapost de praf) la temperatura incaperii in care se efectueaza cintarirea,
(timp de cel putin o ora in cazul recipientelor din sticla si timp de cel putin 30 de
minute Tn cazul capsulelor metalice). Cu ajutorul clestelui (in special pentru a evita
diferentele de temperaturd) se asaza recipientul pe balanta si se Cintareste cu o
precizie de 0,1 mg.

5) Determinarea

a) Se adauga 2 ml de solutie de hidroxid de amoniu (punctul 4 subpunctul 1)
sau un volum echivalent dintr-o solutie mai concentrata si Se amesteca puternic cu
proba aflatd in bulbul ingust al balonului. Dupa adaugarea hidroxidului de amoniu
se face imediat determinarea.

b) Se adauga 10 ml de etanol (punctul 4 subpunctul 2) si se amesteca cu
grija, dar indeajuns, determinind continutul balonului sa curga dintr-o0 extremitate
a acestuia 1n cealalta, evitindu-se totodata apropierea lichidului de gitul balonului.
Se pot addauga eventual doua picaturi de rosu de Congo sau de rosu de crezol
(punctul 4 subpunctul 3).

c) Se adauga 25 de ml de eter dietilic (punctul 4 subpunctul 4), se astupa
balonul cu un dop de pluta saturat cu apa sau cu un dop umezit cu apa (punctul 5
subpunctul 6), se agitd balonul puternic, dar fara a exagera (pentru a evita formarea
emulsiilor persistente) timp de un minut, in pozitie orizontala, cu bulbul ingust in
sus. Din c¢ind Tn cind, se lasa lichidul sa curga din bulbul mare in cel ingust. Daca
este necesar, se raceste balonul cu apad curentd si apoi se indeparteazd cu grija
dopul de pluta sau dispozitivul de Tnchidere si se clateste, ca si gitul balonului, cu
o mica cantitate de amestec de solventi (punctul 4 subpunctul 6), utilizindu-se un
flacon de spalare (punctul 5 subpunctul 8), astfel incit lichidele de clatire sa curga
n balon.

d) Se adauga 25 ml de eter petroleic (punctul 4 subpunctul 5), se astupa
balonul cu dopul de plutd reumezit (prin imbibare in apd) sau cu un alt dispozitiv
de inchidere si se agitda cu grija, timp de 30 de secunde, dupa indicatiile de la
punctul 5 subpunctul 6) litera c).

e) Balonul astupat se pune in centrifuga, timp de 1-5 minute, la o viteza de
rotatie de 500-600 rot/min? (punctul 5 subpunctul 2). Daca nu se foloseste
centrifuga (vezi punctul 5 subpunctul 2) se lasa sa se odihneasca pe stativ (punctul
5 subpunctul 7), timp de cel putin 30 de minute, pina ce stratul supernatant se
limpezeste si se separa vizibil de stratul apos. Daca e nevoie, se poate raci balonul
cu apa curenta.

f) Se indeparteaza cu grija dopul de pluta sau dispozitivul de inchidere si se
clateste, ca si interiorul gitului balonului, cu o cantitate mica de amestec de
solventi (punctul 4 subpunctul 6), astfel incit lichidele de clatire sa curga in fiola.

Daca interfata se situeaza sub baza gitului balonului, trebuie adusa la baza
turnind apa, cu grija, de-a lungul peretilor balonului, astfel incit sa se faciliteze
decantarea solventului.

g) Tinind balonul de extractie de bulbul Tngust, se decanteaza, cu foarte
mare grija, cit se poate de mult din stratul supernatant, in recipientul pregatit,
destinat recuperarii substantelor grase (punctul 6 subpunctul 4), care contine citiva
regulatori de fierbere (punctul 5 subpunctul 10), in cazul baloanelor (facultativ in
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cazul capsulelor mecanice), evitindu-se decantarea unei parti cit de mici a stratului
apos.

h) Se clateste exteriorul gitului balonului de extractie cu o cantitate mica de
amestec de solventi (punctul 4 subpunctul 6) si se colecteaza lichidele de clitire in
recipientul destinat recuperarii substantelor grase, evitindu-se prelingerea
amestecului de solventi in afara balonului de extractie.

Solventul poate fi eventual eliminat, total sau partial, din recipient prin
distilare sau evaporare, potrivit descrierii de la punctul 6 subpunctul 5) litera I);

1) Se adauga 5 ml de etanol (punctul 4 subpunctul 2) la continutul balonului
de extractie, utilizindu-se etanol pentru clatirea interiorului gitului balonului, dupa
care se amesteca dupa indicatiile de la punctul 6 subpunctul 5) litera b).

j) Se efectueaza o a doua extractie reincepindu-se operatiunile descrise la
punctul 6 subpunctul 5) literele c) si h), dar utilizindu-se doar 15 ml de oxid dietilic
(punctul 4 subpunctul 4) si 15 ml de eter de petrol (punctul 4 subpunctul 5). Se va
utiliza oxidul dietilic pentru clatirea interiorului gitului balonului de extractie.
Daca este necesar, se aduce interfata la mijlocul gitului balonului, pentru a permite
o decantare finala a solventilor Cit se poate de completa.

k) Se efectueaza o a treia extractie repetindu-se din nou operatiunile descrise
la punctul 6 subpunctul 5) literele c) si h), dar utilizindu-se doar 15 ml de oxid
dietilic (punctul 4 subpunctul 4) si 15 ml de eter de petrol (punctul 4 subpunctul
5). Se va utiliza oxidul dietilic pentru clatirea interiorului gitului balonului de
extractie. Daca este necesar, se aduce interfata la mijlocul gitului balonului de
extractie, pentru a permite o decantare finala a solventilor Cit se poate de completa.

Tn cazul laptelui degresat se poate renunta la a treia extractie.

1) Se elimina solventii (etanolul inclusiv), in mod cit se poate de complet,
din balon prin distilare, prin evaporare din pahar sau din capsula (punctul 5
subpunctul 3), clatindu-se gitul balonului cu o cantitate mica de amestec de
solventi (punctul 4 subpunctul 6) inainte de inceperea distilarii.

m) Se incalzeste recipientul destinat recuperarii substantelor grase (balonul
se inclind, pentru a permite vaporilor de solventi sa iasd) timp de o ora in etuva
(punctul 5 subpunctul 4). Se scoate din etuva recipientul destinat recuperarii
substantelor grase, se lasa sa se raceasca (nu intr-un exicator, dar la adapost de
praf) la temperatura salii Tn care se va efectua cintarirea (timp de o ora cel putin in
cazul recipientelor din sticla, timp de cel putin 30 de minute n cazul capsulelor
metalice) si se Cintareste cu o precizie de 0,1 mg.

A nu se sterge recipientul Tnainte de cintarire. Se amplaseaza recipientul pe
balanta cu ajutorul clestelui, pentru a evita in special variatiile de temperatura.

n) Se repeta operatiunile descrise la punctul 6 subpunctul 5) litera m), pina
cind masa recipientului destinat recuperarii substantelor grase scade sau creste, cu
0,5 mg sau mai putin, intre doud cintariri succesive. Se noteazd masa minima
Cintarita ca fiind masa recipientului destinat recuperarii substantelor grase si a
substantei extrase.

0) Se adauga 25 ml de eter petroleic in recipientul de extractie a substantelor
grase, pentru a se verifica dacd substanta extrasd este complet solubild sau nu. Se
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incélzeste cu grija si se agita solventul cu o miscare circulara pina la dizolvarea
tuturor substantelor grase.

Daca substantele extrase sint complet solubile in eterul petroleic de petrol,
masa substantelor solubile va fi diferenta dintre masa finala a balonului cu
substantele extrase (punctul 6 subpunctul 5) litera n) si masa sa initiala (punctul 6
subpunctul 4).

p) Daca substanta extrasa nu este complet solubila in eterul petroleic sau in
caz de dubiu, se extrag n Tntregime substantele grase din recipient prin spalari
repetate cu eter de petrol incalzit.

Se lasa sa se depuna substantele insolubile si se decanteaza cu grija eterul
de petrol, fara insa a indeparta substantele insolubile. Se repeta aceasta operatiune
de trei ori, utilizindu-se eterul de petrol pentru clatirea interiorului gitului
recipientului.

In sfirsit, se cliteste exteriorul virfului recipientului cu amestecul de
solventi, in asa fel Incit solventul sa nu se prelinga la exteriorul recipientului. Se
elimina vaporii eterului de petrol incédlzindu-se recipientul timp de o ora in etuva,
se lasa sa se raceasca si Se cintareste dupa indicatiile de la punctul 6 subpunctul 5)
literele m) si n).

Masa substantelor grase este diferenta dintre masa determinata la punctul 6
subpunctul 5) litera n) si aceasta masa finala.

7. Exprimarea rezultatelor

1) Calcul si formula

Se calculeaza continutul de substante grase, exprimat in procente de masa,
dupa formula urmatoare:

F_ (ml_mZ)_(m3_m4—) X 100’

my

unde:

F = continutul de substante grase;

Mo = masa in grame a probei (punctul 6 subpunctul 2);

Mz = masa in grame a recipientului destinat recuperarii substantelor grase si
a substantei extrase, determinata la punctul 6 subpunctul 5) litera n);

M, = masa in grame a recipientului pregétit pentru recuperarea substantelor
grase sau, in cazul substantelor nedizolvate, a recipientului destinat recuperarii
substantelor grase si a reziduului insolubil, determinat la punctul 6 subpunctul 5)
litera p);

M3 = masa in grame a recipientului pentru recuperarea substantelor grase
utilizat la proba martor (punctul 6 subpunctul 3) si a substantei extrase,
determinate la punctul 6 subpunctul 5) litera n);

m, = masa in grame a recipientului pentru recuperarea substantelor grase
(punctul 6 subpunctul 4) utilizat la proba martor (punctul 6 subpunctul 3) sau, n
cazul substantelor nedizolvate, a recipientului pentru recuperarea substantelor
grase si a reziduului insolubil, determinata la punctul 6 subpunctul 5) litera p).

Se noteaza rezultatul cu o precizie de 0,01 %.
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2) Fidelitate

a) Repetabilitate (r):

a1) In cazul laptelui integral si partial degresat: 0,02 g de substante grase la
100 g de produs;

a2) Tn cazul laptelui degresat: 0,01 g de substante grase la 100 g de produs.

b) Reproductibilitate (R):

b;) in cazul laptelui integral: 0,04 g de substante grase la 100 g de produs;

b2) Tn cazul laptelui partial degresat: 0,03 g de substante grase la 100 g de
produs;

bs) in cazul laptelui degresat: 0,025 g de substante grase la 100 g de produs.
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(Instructiune la anexa nr. 3)
Un alt mod de operare, cu tuburi de extractie a substantelor
grase dotate cu un sifon sau cu un dispozitiv de spalare

Mod de operare

1) Pregatirea esantionului pentru test (vezi punctul 6 subpunctul 1) din
anexanr. 3

2) Prelevarea probei

Se procedeaza dupa indicatiile de la (punctul 6 subpunctul 2) din anexa
nr. 3, dar utilizindu-se tuburi de extractie a substantelor grase (vezi punctul 5
subpunctul 6) din anexa nr. 3.

Proba trebuie transferata, pe cit posibil, in Tntregime, in fundul tubului de
extractie.

3) Proba martor (vezi punctul 6 subpunctul 3) din anexa nr. 3.

4) Pregatirea recipientului destinat recuperarii substantelor grase (vezi
punctul 6 subpunctul 4) din anexa nr. 3.

5) Determinarea

a) Se adauga 2 ml de solutie de hidroxid de amoniu (punctul 4 subpunctul 1)
din anexa nr. 3 sau un volum echivalent de solutie de hidroxid de amoniu mai
concentrata si se amesteca bine cu proba pre tratatd in fundul tubului. Dupa
adaugarea hidroxidului de amoniu, determinarea se efectueaza imediat.

b) Se adauga 10 ml de etanol (punctul 4 subpunctul 2) din anexa nr. 3 si Se
amestecd usor, dar indeajuns, in fundul tubului. Eventual se pot addauga doua
picaturi de rosu de Congo sau de rosu de crezol (punctul 4 subpunctul 3) din anexa
nr. 3.

c) Se adauga 25 de ml de eter dietilic (punctul 4 subpunctul 4) din anexa
nr. 3, se astupa tubul cu un dop din pluta saturat cu apa sau cu un dop dintr-un alt
material umezit cu apa (punctul 5 subpunctul 6) din anexa nr. 3 si se agita bine
tubul, dar nu prea tare (pentru a evita formarea emulsiilor persistente), prin
intoarcerea sa repetatd, timp de un minut. Daca este necesar, se raceste tubul sub
apa curentd, se indeparteaza dopul de pluta (sau alt material), dupa care se clateste,
ca si Qitul tubului, cu o cantitate micd de amestec de solventi (punctul 4
subpunctul 6) din anexa nr. 3, utilizindu-se flaconul de spalare (punctul 5
subpunctul 8) din anexa nr. 3, astfel incit lichidele de clatire sa curga in tub.

d) Se adauga 25 ml de eter petroleic (punctul 4 subpunctul 5) din anexa
nr. 3, se astupa tubul cu dopul din pluta (sau alt material) reumezit (prin imbibare
in apd) si se agita cu grija tubul, timp de 30 de secunde, dupa indicatiile de la
punctul 1 subpunctul 5) litera c).
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e) Se va centrifuga tubul inchis timp de 1-5 minute cu o viteza de rotatie de
500-600 rot/min* (punctul 5 subpunctul 2) din anexa nr. 3.

Tn lipsa unei centrifugi (vezi punctul 5 subpunctul 2) din anexa nr. 3, tubul
astupat se lasa sa se odihneasca pe stativ, timp de cel putin 30 de minute, pina ce
stratul supernatant se limpezeste si se separa in mod vizibil de stratul apos. Daca
este necesar, tubul se raceste cu apa curenta.

f) Se indeparteaza cu grija dopul din pluta (sau alt material) si se clateste, ca
si gitul tubului, cu o cantitate mica de amestec de solventi, astfel incit lichidele de
clatire sa curga in tub.

g) Se introduce un sifon sau un dispozitiv de spalare in tub si se scufunda
tubulura lunga in interior pina ce orificiul se afla la aproximativ 3 mm deasupra
suprafetei de contact dintre straturi. Tubulura din interior trebuie sa fie paralela cu
axa tubului de extractie.

Se transvazeaza cu grija stratul supernatant din tub in recipientul pregatit
pentru recuperarea substantelor grase (punctul 6 subpunctul 4) din anexa nr. 3,
evitindu-se transvazarea unei parti Cit de mici a stratului apos; daca recipientul e
un balon, trebuie sa contina citiva regulatori de fierbere (punctul 5 subpunctul 10)
din anexa nr. 3 — facultativi in cazul capsulelor metalice. Se clateste orificiul cu o
cantitate mica de amestec de solventi, astfel incit lichidele de clatire sa curga in
recipientul pentru recuperarea substantelor grase.

h) Se desface dispozitivul de la gitul tubului, dupa care se ridica usor si se
clateste partea inferioara a tubulurii sale lungi din interior cu o cantitate mica de
amestec de solventi. Se coboara si se reintroduce dispozitivul, pentru transvazarea
lichidelor de clatire in recipientul de recuperare a substantelor grase.

Se clateste orificiul exterior al dispozitivului cu o cantitate mica de amestec
de solventi, dupa care se colecteaza lichidele de clatire in recipient. Eventual,
solventul poate fi eliminat partial sau total din recipient, prin distilare sau
evaporare, dupa indicatiile de la punctul 6 subpunctul 5) litera I) din anexa nr. 3.

1) Se desface din nou dispozitivul de la gitul tubului, se ridica usor
dispozitivul si se adauga 5 ml de etanol in tub, etanolul se foloseste la clitirea
tubulurii lungi din interior, dupa care se amesteca dupa indicatiile de la punctul 1
subpunctul 5) litera b) din anexa nr. 3.

J) Se face o a doua extractie, repetindu-se operatiunile descrise la punctul 1
subpunctul 5) literele b) si h), dar utilizind doar 15 ml de eter dietilic (punctul 4
subpunctul 4) din anexa nr. 3 si 15 ml de eter de petrol (punctul 4 subpunctul 5)
din anexa nr. 3. Eter dietilic se va utiliza pentru clatirea tubulurii lungi din interior,
dupa efectuarea primei extractii, in timpul retragerii dispozitivului din tub.

k) Se face o a treia extractie repetindu-se din nou operatiunile descrise la
punctul 1 subpunctul 5) literele b) si h), utilizindu-se 15 ml de eter dietilic si 15 ml
de eter petroleic si clatind tubulura lunga din interior a dispozitivului, dupa
indicatiile de la punctul 1 subpunctul 5) litera j).

Tn cazul laptelui degresat, se poate renunta la a treia extractie.

1) In continuare, se urmeaza indicatiile de la punctul 6 subpunctul 5) literele
1) si p) din anexa nr. 3.
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Anexanr. 4
la Metodologia de analiza si
testare a laptelui tratat termic
destinat consumului uman direct

DETERMINAREA CONTINUTULUI TOTAL DE SUBSTANTE
USCATE DEGRESATE DIN LAPTELE TRATAT TERMIC

1. Obiectul si domeniul de aplicare
In prezentul capitol se descrie metoda de referinta pentru determinarea
continutului de substante uscate degresate al laptelui tratat termic.

2. Definitie si calcul

Continutul total de substante uscate degresate se exprima in procente de
masa.

El reprezinta diferenta dintre continutul total de substante uscate (anexa
nr. 2) si continutul de substante grase (anexa nr. 3).
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Anexanr. 5
la Metodologia de analiza si
testare a laptelui tratat termic
destinat consumului uman direct

Determinarea continutului Tn azot total
din laptele integral, partial degresat si degresat

1. Obiectul si domeniul de aplicare

Capitolul de fata descrie metoda de referintd pentru determinarea
continutului Tn azot total al laptelui integral, partial degresat si degresat.

2. Definitie
Prin continut in azot total al laptelui se intelege continutul de azot exprimat
in procente de masa, obtinut prin metoda Kjeldahl.

3. Principiu

O cantitate cintaritd de esantion de lapte este mineralizata cu ajutorul
acidului sulfuric concentrat si al sulfatului de potasiu, in prezenta sulfatului de
cupru (I), cu rol de catalizator, astfel incit azotul din compusii organici sa fie
convertit in sulfat de amoniac. Amoniacul eliberat prin adaugarea unei solutii de
hidroxid de sodiu este distilat si recuperat intr-o solutie de acid boric. Aceasta
solutie este apoi tratata cu o solutie acida.

4. Reactivi
1) Sulfat de potasiu (K;SOy)

2) Solutie de sulfat de cupru. Se dizolva 5,0 g de sulfat de cupru (II)
pentahidrat (CuSOg, 5H,0) in apa si se completeaza la 100 ml (la 20°C) intr-un
balon gradat.

3) Acid sulfuric, cu cel putin 98,0% (m/m) H,SO..

4) Solutie de hidroxid de sodiu, 47% (m/m) 704 g NaOH/I (la 20°C).

Se poate utiliza si solutie de hidroxid de sodiu mai putin concentrata, de
exemplu 40% (m/m) 572 g/l, 20°C sau 30% (m/m) 399 g/l, 20°C.

5) Solutie de acid boric. Se dizolva 40 g de acid boric (H3BO3) intr-un litru
de apa calda, se lasa sa se raceasca si se pastreaza intr-o sticld borosilicata.

6) Indicator

Se dizolva 0,01 g de rosu de metil, 0,02 g de albastru de bromtimol si 0,06
g verde de bromocrezol in 100 ml de alcool etilic. Se pastreaza solutia intr-o sticla
bruna astupata, intr-un loc racoros si intunecat.

7) Solutie volumetrica acida normalizata
C (*2H,S0,) sau ¢ (HCL) = 0,05 mol/1 titrat cu o precizie de 0,0001 mol/I.
8) Zaharoza fara compusi de azot
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9) Sare de amoniu in stare purd, cum ar fi amoniul (NH,),C,04, H,O sau
sulfatul de amoniu (NH,), SO..

10) Triptofan (Ci11H12N,0,), fenacetina (C10H;CH,CONH;) sau mono- sau
diclorhidrat de lizina (CgH14N202- HCI respectiv CgH14aN20; - 2HCI).

Gradul de puritate al reactivilor mentionati la punctul 4 subpunctele 9) si
10) ar trebui sa fie superior ,,calitatii analitice”. Pentru punctul 4 subpunctul 9)

g, "

atestate.

5. Aparatura si sticlarie de laborator

Material obisnuit, Tn special:

1) baloane Kjeldahl cu o capacitate de 500 ml;

2) regulatori de fierbere, de exemplu bile de sticla cu diametru de
aproximativ 5 mm, granule Hengar si piatra ponce;

3) biurete sau pipete automatice cu dozaj de 1,0 ml;

4) cilindri gradati de sticla, cu o capacitati de 50, 100 si 250 ml;

5) aparat de digestie (punctul 5 subpunctul 1) in pozitie inclinata (la
aproximativ 45°), dotat cu un dispozitiv de incalzire electrica sau cu un bec de gaz
reglabile, astfel Tncit continutul balonului sa nu urce deasupra treimii gitului, si cu
un dispozitiv de extragere a gazelor arse;

6) aparat de distilare din sticla borosilicata, la care poate fi racordat un balon
Kjeldahl (punctul 5 subpunctul 1), si care este compus dintr-un dispozitiv eficient
pentru evacuarea lichidului obtinut din prima distilare, legat de un refrigerator
eficient cu tub interior drept si cu un tub de evacuare racordat in partea sa
inferioard; tuburile de legatura si dopurile) trebuie sa fie etanse si de preferinta
fabricate din neopren;

7) pipeta sau pipeta automata cu dozaj de 0,10 ml;

8) baloane conice cu o capacitate de 500 ml, gradate la 200 ml;

9) biureta cu capacitate de 50 ml, gradata la intervale de 0,1 ml, cu o eroare
maximala de + 0,05 ml,

10) lupa pentru citiri exacte ale biuretei (punctul 5 subpunctul 9);

11) pH-metru;

12) biureta automatica.

6. Mod de operare

1) Se introduc in mod succesiv 1n balonul Kjeldahl (punctul 5 subpunctul 1)
regulatorii de fierbere (punctul 5 subpunctul 2) (de exemplu trei bile de sticla), 15¢g
de sulfat de potasiu (punctul 4 subpunctul 1), 1,0 ml de solutie de sulfat de cupru
(punctul 4 subpunctul 2), aproximativ 5 g de lapte (Cintarit cu o precizie de 0,001g)
si 25 ml de acid sulfuric (punctul 4 subpunctul 3). Se utilizeaza acid pentru a clati
reziduurile solutiei de sulfat de cupru, de sulfat de potasiu sau ale laptelui, care
ramin pe gitul balonului, dupa care se amesteca continutul balonului.
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Dat fiind faptul ca substantele organice absorb acid sulfuric in timpul
fierberii, este preferabil sa se foloseasca, pentru digestie, 30 si nu 25 ml de H,SO,
(punctul 4 subpunctul 3) daca laptele contine mai mult de 5,0 % (m/m) substante
grase. Acest lucru este valabil si pentru proba martor.

2) Se incalzeste fiecare balon Kjeldahl pe aparatul de mineralizare (punctul
5 subpunctul 5), mai intii la foc mic, astfel incit intreaga spuma neagra sa ramina
n balon.

Daca spuma initiala dispare pentru a ceda locul unor gaze arse albe
abundente, amestecul se aduce la fierbere intensiva (vaporii acizilor se vor
condensa la jumatatea drumului in gitul balonului), pina ce dispar in intregime
particulele negre, iar continutul balonului devine limpede, de culoare albastra-
verzuie pald. Se continua fierberea mai moderat timp de cel putin o ora si jumatate.

Atentie la indicatiile urmatoare:

a) perioada de limpezire nu trebuie sd depdseasca o ora, iar durata totala a
mineralizarii nu trebuie sa fie mai mica de doud ore si jumatate. Dacd este necesar
mai mult de o ora pentru obtinerea clatirii, timpul de mineralizare trebuie marit in
consecinta;

b) sulfatul de potasiu favorizeaza mineralizarea, fiindca ridica temperatura
de fierbere. Daca volumul rezidual de H,SO, la sfirsitul timpului de mineralizare
este mai mic de 15 ml, exista posibilitatea sd fi survenit o pierdere de azot din
cauza incalzirii exagerate. In cazul incilzirii cu gaz, se utilizeaza o placa dintr-un
material izolant, prevazuta cu o deschidere circulara si cu un diametru astfel
dimensionat incit flacara directa sa poata atinge doar partea balonului care se afla
sub suprafata lichidului din balon (punctul 5 subpunctul 5);

c¢) daca in gitul balonului intrd particule negre si nu sint spalate toate spre
interiorul balonului cu acidul care se scurge, Tn timpul fazei initiale de fierbere
intensiva (scurgerea poate fi ajutatd prin intoarcerea balonului), se lasa balonul sa
se raceasca indeajuns si se spala particulele cu o cantitate minima de apa.

Dupa aceasta se continud mineralizarea dupa procedeul descris mai sus.

3) Daca baloanele Kjeldahl s-au racit, se adauga 300 ml de apa in fiecare
recipient, astfel incit sa se spele toate particulele care adera la gitul balonului. Se
amesteca cu grija continutul balonului, pina la dizolvarea cristalelor care s-au
separat. Se adauga citiva regulatori de fierbere (punctul 5 subpunctul 2) pentru a
se obtine o fierbere omogena. Dupa aceasta se adauga in fiecare balon 70 ml de
solutie de hidroxid de sodiu (punctul 4 subpunctul 4) tinindu-se balonul in pozitie
inclinata, astfel incit solutia de hidroxid de sodiu sa formeze stratul inferior in
balon. Se toarna cu grija, ca sa nu se prelingd solutia in afara.

Volumul combinat de apa si de solutie de hidroxid de sodiu trebuie sa fie de
370 ml, pentru a putea colecta aproximativ 150 ml de distilat Tnainte ca bulele de
fierbere sa apara la suprafata balonului (punctul 6 subpunctul 4). Daca se adauga
o cantitate de solutie de hidroxid de sodiu mai mare, cu 0 concentratie mai mica
de 47 % (m/m), volumul de apa adaugat trebuie sa fie redus in mod proportional.
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Astfel, daca se adauga 85 ml de solutie de 40 % (m/m) sau 125 ml de solutie
cu o concentratie de 30 % (m/m), volumul de apa adaugat trebuie sa fie de 282,
respectiv de 245 ml.

4) Se racordeaza imediat fiecare balon Kjeldahl la un aparat de distilare
(punctul 5 subpunctul 6), asigurindu-se ca extremitatea tubului refrigeratorului se
scufunda in 50 ml de solutie de acid boric (punctul 4 subpunctul 5) si 0,20 ml (5-
6 picaturi) de indicator (punctul 4 subpunctul 6) continute in balonul conic. Se
agita fiecare balon Kjeldahl pentru a amesteca bine continutul si se aduce la
fierbere, mai intii la foc mic, pentru evitarea formarii excesive de spuma. Dupa ce
s-au obtinut intre 100 si 125 ml de distilat, se coboara fiecare balon Erlenmeyer
pind ce extremitatea tubului refrigeratorului se gaseste cu aproximativ 40 mm
deasupra gradatiei de 200 ml. Se continud fiecare distilare pinad ce apar bule de
fierbere la suprafata balonului, dupa care se opreste brusc incalzirea. Se
deconecteaza fiecare balon Kjeldahl si se clateste extremitatea fiecarui tub de
evacuare al refrigeratorului cu putina apa, colectindu-se apa dupa clatire intr-un
balon Erlenmeyer.

Atentie la indicatiile urmatoare:

a) viteza de distilare trebuie sa permita recoltarea a aproximativ 150 ml de
distilat Tnaintea aparitiei bulelor de fierbere, corespunzind unui volum total de
aproximativ 200 ml in balonul Erlenmeyer;

b) eficacitatea fiecarui refrigerator trebuie sia permitd mentinerea
temperaturii lichidelor din fiecare balon sub 25°C in cursul distilarii.

5) Se titreaza fiecare distilat cu o solutie volumetrica (punctul 4 subpunctul
7) pina la valoarea pH 4,6 £ 0,1 utilizindu-se un pH-metru si o biuretd automata.
Adaugarea unui indicator permite verificarea corectitudinii procesului de titrare.
Se noteaza valoarea indicata de fiecare biureta cu o precizie de 0,01 ml, utilizindu-
se o lupa (punctul 5 subpunctul 10) pentru a evita erorile de paralaxa.

Titrarea se poate face folosindu-se doar indicatorul. Se titreaza pina in
momentul in care distilatul capata culoarea unei solutii preparate recent din 150
ml de ap4, la care se adaugd 50 ml de solutie de acid boric si 0,20 ml de indicator
dintr-un balon Erlenmeyer (punctul 5 subpunctul 8).

6) Se face o proba-martor conform indicatiilor de la punctul 6 subpunctele
1) si 5) inclusiv, utilizindu-se 5 ml de apa distilata cu aproximativ 0,1 g de
zaharoza (punctul 4 subpunctul 8) 1n locul esantionului de lapte.

Pentru titrarea distilatului martor este nevoie doar de o cantitate foarte mica
de solutie volumetrica acida normalizata (punctul 4 subpunctul 7).

7) Se verifica periodic fidelitatea rezultatelor prin efectuarea a doua teste de
recuperare, urmindu-se indicatiile de la punctul 6 subpunctele 1) si 5).

a) Trebuie de avut grija ca in cursul distilarii sa nu aiba loc pierderi de azot,
ca urmare a caldurii excesive sau a unor scurgeri mecanice; pentru aceasta se
utilizeaza o proba compusa din 0,15 g de oxalat de amoniu sau sulfat de amoniu
(punctul 4 subpunctul 9), cintarit cu o precizie de 0,001 g, si din 0,1 g de zaharoza
(punctul 4 subpunctul 8).
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Procentajul de azot recuperat trebuie sa se situeze intre 99-100 %.

Rezultatele inferioare sau superioare acestui interval sint dovada unei erori
de procedura si/sau a unei erori de concentratie a solutiei normalizate (punctul 4
subpunctul7).

b) Se verifica dacd procedura de mineralizare poate elibera intreaga cantitate
de azot proteic, utilizindu-se o proba compusa din 0,20 g de triptofan pur, 0,35 g
de fenacetina sau 0,20 g de clorhidrat de lizina (punctul 4 subpunctul 10). Toti
compusii trebuie sa fie cintariti cu o precizie de 0,001 g. Procentajul de recuperare
al azotului trebuie sa fie de cel putin 98-99 %.

7. Masuri de securitate

In timpul manipulirii acidului sulfuric concentrat, a hidroxidului de sodiu
concentrat si a baloanelor Kjeldahl, trebuie sa se poarte intotdeauna un sort de
laborator, ochelari de protectie si manusi rezistente la acizi.

In cursul distilarii, baloanele Kjeldahl sint supravegheate in permanenta.

Pentru a se evita riscurile, se va opri imediat distilarea daca continutul
balonului incepe sa fiarba foarte violent. In caz de pani la sistemul de incalzire al
aparatului de distilare timp de mai mult de doud, trei minute, se coboara balonul
colector, astfel Tncit extremitatea refrigeratorului sa iasa din lichid.

8. Exprimarea rezultatelor
1) Calcul si formula

Se calculeaza continutul de azot, in grame de azot la 100 g de produs, cu
ajutorul formulei:

Wy = 1,40 (V-V,) C |
m

unde:

N = continutul de azot;

V = volumul in ml al solutiei volumetrice acide normalizate folosite la
dozaj;

Vo = volumul in ml al solutiei volumetrice acide normalizate folosite la
proba martor;

¢ = concentratia in mol/l a solutiei volumetrice acide normalizate (punctul
4 subpunctul 7);

m = masa 1n grame a probei.

Se rotunjeste rezultatul cu 0,001 g pentru 100 g.

2) Fidelitate

a) Repetabilitate (r): 0,007 g la 100 g

b) Reproductibilitate (R): 0,015 g la 100 g

9. Mod de operare modificat
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1) Utilizarea unui cuptor de calcinare in locul sistemului de mineralizare cu
baloane Kjeldahl (punctul 5 subpunctele 5) si 1). Tn acest caz, pentru a evita
eventualele pane, se verifica separat fiecare punct (punctul 6 subpunctul 7).

2) In locul incilzirii directe (punctul 6 subpunctul 4), se va folosi un sistem
de distilare prin antrenarea vaporilor. Daca aparatura nu permite folosirea apei
distilate, apa folosita nu trebuie sa contina substante volatile acide sau alcaline.

3) Se poate folosi o proba de 1 g de lapte (semi-macro Kjeldahl) in loc de 5
g (punctul 6 subpunctul 1), cu conditia ca:

a) cantitatile de reactivi folositi pentru mineralizare (punctul 6 subpunctul
1): 25 ml H,SO4, 1 ml CuSO,4, 5ml H,0, 5ml K,;SO,4 sa fie reduse in mod
proportional (cu o cincime);

b) durata totald a mineralizarii (punctul 6 subpunctul 2) sa fie redusa la 75
de minute;

c) cantitatea de hidroxid de sodiu (punctul 6 subpunctul 3) sa fie redusa in
mod proportional (cu o cincime);

d) sa se utilizeze o solutie acida normalizata (punctul 4 subpunctul 7) de o
concentratie mai mica (0,02—0,03 mol/l).

Utilizarea uneia sau alteia dintre aceste optiuni este acceptabila doar cu
conditia ca repetabilitatea (punctul 8 subpunctul 2) litera a) si rezultatele celor
doua teste de control al preciziei (punctul 6 subpunctul 7) sa corespunda valorilor
fixate de norma.
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Anexanr. 6
la Metodologia de analiza si
testare a laptelui tratat termic
destinat consumului uman direct

DETERMINAREA CONTINUTULUI TOTAL DE PROTEINE
DIN LAPTELE TRATAT TERMIC

1. Obiectul si domeniul de aplicare
Capitolul de fata descrie metoda de referintd pentru determinarea
continutului de proteine al laptelui tratat termic.

2. Definitie

Continutul total de proteine al laptelui: valoarea obtinuta prin inmultirea cu
un factor corespunzator (punctul 3) a continutului total de azot, exprimat in
procente de masa, determinat prin metoda descrisa Tn anexa nr. 5 (punctul 3).

3. Calcul
Continutul total de substante proteice al laptelui = 6,38 x continutul total in
azot al laptelui n procente.
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Anexanr. 7
la Metodologia de analiza si
testare a laptelui tratat termic
destinat consumului uman direct

Determinarea masei volumice a laptelui crud, a laptelui integral,
a laptelui partial degresat si a laptelui degresat la 20°C

1. Obiectul si domeniul de aplicare

Prezentul capitol descrie metoda de referintd pentru determinarea masei
volumice a laptelui crud, a laptelui integral, a laptelui partial degresat si a laptelui
degresat la 20°C.

2. Definitie
Masa volumica a laptelui este masa unui anumit volum de lapte la 20°C,
raportata la acest volum.

3. Principiu
Masa volumica la 20°C este determinata prin areometrie.

4. Aparatura si sticlarie de laborator
Material obisnuit de laborator si, Tn special:
1) areometru

Areometrul de masa volumica este un instrument compus dintr-un flotor de
sticla, lat si lestat la extremitatea sa inferioara, si dintr-o tija cilindrica de sticla,
sudata 1n partea superioara a flotorului si coaxiald cu acesta, extremitatea
superioara a tijei fiind inchisa.

Flotorul de sticla contine lestul (plumb, mercur etc.) pentru ajustarea masei
areometrului. Tija include o scala gradata de la 1,025 la 1,035 g/ml.

Areometrul trebuie verificat prin metoda picnometrica, se foloseste un
picnometru cu o capacitate de aproximativ 100 ml, dotat cu un termometru de mare
precizie;

2) eprubete cilindrice (din sticla sau otel inoxidabil) cu urmatoarele
dimensiuni minimale:

a) diametrul interior al cilindrului: aproximativ 35 mm;

b) indltimea interioard a cilindrului: aproximativ 225 mm,;

3) baie de apa reglata la 20 + 0,1°C;

4) baie de apa reglata la 40 + 2°C;

5) termometru gradat la intervale de cel putin 0,5°C.
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5. Mod de operare

1) Se omogenizeaza esantionul intorcindu-se recipientul, pentru a dispersa
substantele grase. Se introduce esantionul in baia de apa (punctul 4 subpunctul 4)
si se tine pina cind atinge 40°C, apoi incd 5 minute la aceeasi temperatura. Se
amesteca bine, prin intoarceri succesive, pentru a se obtine o distribuire omogena
a substantelor grase. Se raceste la 20°C in a doua baie de apa (punctul 4 subpunctul
3).

2) Se omogenizeaza bine esantionul prin intoarcerea recipientului, evitindu-
se Tnsd Incorporarea de aer. Se varsd laptele in eprubeta cilindrica (punctul 4
subpunctul 2), se mentine in pozitie inclinatd pentru a se evita formarea spumei
sau a bulelor. Se va utiliza o cantitate suficienta de lapte pentru a provoca
debordarea lichidului Tn momentul introducerii areometrului (punctul 4 subpunctul
1) in eprubeta. Se scufunda cu grija areometrul in lapte si se lasa sa pluteasca liber,
pina ce isi gaseste punctul de echilibru. Se asaza eprubeta Tn pozitie verticala.

Areometrul trebuie plasat in mijlocul coloanei de lichid si nu trebuie sa
atinga peretii eprubetei.

3) Daca areometrul si-a atins punctul de echilibru, se citeste gradatia in
partea superioara a meniscului.

4) Imediat dupa citirea areometrului, se introduce termometrul (punctul 4
subpunctul 5) Tn esantion si se citeste temperatura cu o precizie de 0,5°C.
Temperatura nu trebuie sa se departeze cu mai mult de + 2°C de 20°C.

6. Corectia temperaturii

Daca temperatura laptelui supus analizei nu este de exact 20°C in momentul
masurarii masei volumice, rezultatul trebuie corectat adunindu-se la masa
volumica cititd 0,0002 pentru fiecare grad Celsius peste 20°C sau scazindu-se
0,0002 pentru fiecare grad Celsius sub 20°C. Aceasta corectie este valabilda doar
daca temperatura esantionului se departeaza cu maximum 5°C de 20°C.

7. Exprimarea rezultatelor

Calcularea masei volumice a esantionului, exprimata in g/ml de lapte
degresat la 20°C, se face dupa formula urmatoare:

1000 X mv — MG X mv (1000 — MG)
mv_ = 274V 9o0 MG x mv

unde:
mv = masa volumicd a esantionului, obtinutd prin citirea areometrului
(punctul 5 subpunctul 4) in g/I;

MG = continutul de substante grase al esantionului (g/l);
0,92 = densitatea substantelor grase.

Y:\004\ANUL 2018\HOTARIRI\13803\redactat_13803-ro.docx



32

8. Fidelitate
1) Repetabilitate (r): 0,0003 g/ml;
2) Reproductibilitate (R): 0,0015 g/ml

Y:\004\ANUL 2018\HOTARIRI\13803\redactat_13803-ro.docx



Nota informativa
privind elaborarea proiectului Hotiririi Guvernului pentru aprobarea
Metodologiei de analizi si testare a laptelui tratat termic
destinat consumului uman direct

Prezentul proiect de hotdrire a Guvernului este elaborat in scopul stabilirii unor
metode de referintd in materie de analizd si testare a laptelui tratat termic destinat
consumului uman direct, ce impune stabilirea metodelor care sa permita determinarea
substantei uscate, a continutului de substante grase, a continutului de substante uscate
degresate, a continutului in azot total, a continutului de proteine si a masei volumice.

Metodele mentionate cuprind in special stabilirea procedeelor de analizd si
criteriilor de fidelitate, in scopul asigurarii unei interpretéri uniforme a rezultatelor.

Totodatd, necesitatea elabordrii §i promovdrii proiectului de hotérire a
Guvernului pentru aprobarea Metodologiei de analizd si testare a laptelui tratat termic
destinat consumului uman direct este conditionatd de procesul de armonizare a
legislatiei Republicii Moldova cu legislatia comunitard in conformitate cu legea nr.
112 din 02.07.2014 pentru ratificarea Acordului de Asociere intre Republica
Moldova pe de o parte, si Uniunea Europeand si Comunitatea Europeand a Energiei
Atomice si statele membre ale acestora, pe de alta parte, precum si intru executarea
Planului national de actiuni pentru implementarea Acordului de Asociere Republica
Moldova—Uniunea Europeani in perioada 2017-2019, aprobat prin Hotarirea
Guvernului nr. 1472 din 30.12.2016.

Astfel, Republica Moldova isi apropie treptat legislatia sanitard si fitosanitara
si cea in domeniul bundstirii animalelor de legislatia Uniunii Europene, in
conformitate cu anexa XXIV-B la Acord, Capitolul 4, Masuri Sanitare s Fitosanitare,
prin transpunerea Deciziei Consiliului 92/608 CEE din 14 noiembrie 1992 privind
stabilirea anumitor metode de analizd gi testare a laptelui tratat termic destinat
consumului uman direct, mentionandu-se si faptul cd, a fost elaborat tabelul de
concordantd in care s-a analizat comparativ gradul de transpunere al acestuia, in
legislatia nationala. |

Astfel, din concluziile expertizei de compatibilitate reiesite In urma evaludrii
realizate, proiectul national si-a atins finalitatea propusd asigurdnd transpunerea
corespunzatoare a Deciziei Consiliului 92/608/CEE din 14 noiembrie 2014 privind
stabilirea anumitor metode de analizd gi testare a laptelui tratat termic destinat
consumului uman direct.

Prezentul proiect de hotarire a Guvernului nu implicad cheltuieli financiare din
cadrul bugetului de stat. Toate cheltuielile aditionale care vor surveni, vor fi alocate
in limita mijloacelor financiare aprobate in legea bugetaré anuala.

Prezentul proiect de act normativ nu are impact asupra activitdfii de
intreprinzator si nu necesitd elaborarea analizei impactului de reglementare.

in contextul celor expuse, consideram oportun si necesar examinarea si

aprobarea proiectului emis spre avizare.

Ministru Livin VOLCONOVICI

Ex.: Lucia Ddn4ila
Tel.: 0-22-204-522
Email: lucia.danaila@madrm.gov.md
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