Uvod

ZkouSka objektivity automatického vzorkovaciho z#&izeni
(zkousSka primérnosti a chyby z grenosu)
metoda infra¢ervené absorgni spektroskopie
(DIN 11868-1:1999-11)

Radny odsr vzorka mléka je jednou z podminek objektivniho za&jigtsystému hodnoceni
jakosti mléka. Zagrem je gispét ke zvySovani kvalitginnosti, které fedchézeji hodnoceni
jakosti mléka v laborata

Tento SOP se zabyva jak a@dém vzorki pro (tely zkouSky objektivity automatickych
vzorkovacich z#zeni ¢ast A) tak vlastnim gbshem zkousky qast B). Rika také jaké
obecné pozadavky by da vzorkovaci z&izeni sphovat, plreni chto poZzadavk je ovsem
véci dodavateleti provozovatele zdzeni. Kapitola C se zabyva vyhodnocenim zkousky
podle kriterii normy DIN 11868-1. Tyto interpretagg&ak nejsou akreditovany. Hodnoceni se
déje na zaklad porovnani hodnot tuku (g/100 g) fanych v manuakhodebranych vzorcich
(refereni metoda) a ve vzorcich odebranych automatickynorkavacim z&Ezenim
(predmet zkouSeni). Obsah tuku ve vzorcich setinakreditovanou metodou infrarvené
absorgni spektroskopie dle SOP 0AgN 57 0536:1999).

Pojmy

>

vzorkovaci zéizeni

Automatické z#zeni instalované na silfii cisterg schopné po nastaveniigiusnych
parametit odebrat jeden nebo vice vzorknléka. Mohou byt siffmym odlErem
vzorku po celou dobterpani mléka odkapentimo do vzorkovnice nebo s némym
odkérem, kdy se Ehemcerpani mléka fibézne plni zasobni nddoba, z niz se pak plni
vzorkovnice.

pramérnost vzorku
Dosazeni shody mezi podilem tuku ve vzorku vigagm v procentech nebo g/100g a
podilem tuku v celém vzorkovaném objemu mléka.

chyba z penosu
Oweieni miry ovlivreni sloZzeni nasledujiciho vzorku odebraného vzorkiona
zaizenim vzorkem f@dchozim.

refereréni hodnota ténosti mléka
Praimérné mnozstvi tuku zjishé v manudlé odebranych vzorcich miéka



Kapitola A
Odbér vzorkd mléka pro zkousku objektivity
automatického vzorkovaciho z#éizeni — manualré

1 Princip

Rwni odkEr vzorku je referetni metodou odéru mléka. Odebird se naickou do smisné
nadoby, z niz se po promichani plni vzorkovnice.

2 Pomicky

nakEracka (s michadlem nebo bez) s dostatedlouhou rukojeti

smésné nadoba (objem 0,5-3 litry)

uzaviratelné nadrze o objemu 40-300I (plast)

odmerny valec

pipeta

zarizeni pro odér vzorki ze dna nadrzi @kacka s hadikou na jejimz konci je
zavazi)

vzorkovnice §isté, suché, uzaviratelné)

vzorkovaci z#éizeni - gedmét zkouSeni (za technicky stav &pavenost ke zkousSce
ruéi provozovatel)

YV VVVVVY

VSechny pomcky musi byt vyrobeny z matenal které jsou dezinfikovatelné a Zadnym
zpiasobem neovliiuji mléko (nerez, plast, sklo).
K transportu odebranych vzdrkio laboratée slouzi chladici box.

3 Postup odlgru vzorkd mléka manualné
3.1  ZkouSka pimernosti

Pro &ely zkousky se ifjppravi 6 nadrzi verech mnozstevnich objemech. Rozsah zkousky je
mozné volit variabila tak, aby byla zohledma mnozZstvi, kterd jsou zkouSenyntizeanim
obvykle grejimana.

Pro kazdy zvoleny mnoZstevni objem $giavi 2 naddrze se syrovym mlékem. Obvykle jsou
to objemy: 2x 250 I, 2x 160 I, 2x 80 |. Syrové ndékajisti objednatel zkousky a napusti ho
piiblizné v pozadovaném mnoZzstvi déigravenych nadrzi. Obsah tuku bylnbyt vySSi nez
3,50 g/100g a teplota v rozmezi 4-10°C. Bezpeast po napu&ni nadrzi mlékem jsou

z kazdé nadrze manudlodebrany 3 vzorky.

K odkéru musi byt pipraveny cisté poniicky, podle paieby mohou byt jest na mist
oplachnutycistou vodou. Red viastnim odérem se nafracka i smésnd nadoba proplachne
vzorkovanym mlékem. MIéko se jéstucné promicha akolika pohyby nabracky smérem
shora dal. Podle velikosti nadrze se @&znych mist a hloubek odeberéknlik nakéracek
mléka do srisné nadoby. Ve stsné nadob se mléko znovu promicha pomoci siabky a
naplni se fipravena popsana vzorkovnice. Vzorkovnice se ghha % objemu.

Zbytek mléka se ze sfsné nadoby vylije zft do @isluSné nadrze a postup se znovu opakuje
vyjma oplachu vzorkovacich pdmmek vodou a mlékem. Takto se naberou 3 vzorky
Z piisluSné nadrze. Tento postup se opakuje s kazdipvapenou nadrzi. ied odkirem
mléka z jednotlivych né&drzi musi byt ra#itka a smisnd nadoba vyplachnuty mlékem
Z nadrze z niz budou odebirany vzorky.



Nadrze se zakryji a mléko se ponecha stat v kleluhichani pblizné 2,5 hodiny. Poté je

z kazdé nadrze &ené pro zkouSku pmérnosti odebran jeden vzorek ze dna. Tim se provede
kontrola vyvstavani smetany. #zeni pro odbr vzorki za dna nadrzi se koncem higi se
zavazim poni az na dno nadrze aigtackou gipevnénou na druhém konci hatty se nasaje
mléko. Pak se hatka sunda a mlékem ze&igbcky se naplni vzorkovnice. Zbytky mléka ze
stiikacky i haditky se opatr# vliji zpét do nadrze.

ZkouSené vzorkovaci gaeni se nejprve proplachne malym mnozstvim syrovéléka (cca

40 I). Nésledn se postuph nasava mléko z nadrzi glgiznym objemem miléka 250, 160 a
80l. Z kazdé nadrze je vil&hu nasavani mléka odebran jeden vzorek. Za nastaven
vzorkovaciho zézeni a odbr vzorki mléka z pipravenych nadrzi odpovida provozovatel
vzorkovaciho automatu. Odebrané vzorky spoluisqunim listkem peda pracovnikovi,
ktery provadl manualni odbr vzorka.

Radrt oznaené vzorky se fibézné ukladaji do chladiciho boxu nebo lednice (tepléta
10°C). O ptibéhu vzorkovani je proveden zaznam (vzor viz. 8R7). Vzorky jsou

v chladovém rezimuipvezeny do LRM Brno.

3.2  ZkousSka chyby z/¢nosu

ZkouSka bezprostdre navazuje na zkouSku gmeérnosti (nadrz¢. 7 je spoléna pro ob
zkousky, odebiraji se manudlB vzorky pro zkouSku gmeérnosti a pipravi se z ni zarove
také standardni vzorek, viz. nize). Ke zkouSce iggrgvi 2 nadrze se syrovym mlékem
zpravidla o piblizném objemu mléka 80 | a 3 nadrZze s mlékem redstym, zpravidla o
piiblizném objemu mléka 40 |. Nadrze se syrovym aiedsnym mlékem se &daji, z&ina

se odstednym mlékem. MIéko ke zkouSceipravi objednatel. Obsah tuku byhbyt vySSi
nez 3,50 g/100g a teplota v rozmezi 4-10°C. tedshé mléko by nemo presdhnout obsah
tuku 0,10 g/100g.

Pro (Eely této zkousky se zipravenych nadrzi manu&@mdeberou celkem 3 tzv. standardni
vzorky. Standardni vzorek jetfipraven z 97 dil odstedtného a 3 dil syrového miéka
piipraveného ke zkouSce. PouZziva se vzdy mléko zZndderé nasleduji po seéljnadrze. 7
a8,9a10, 11 a 12) viz. Zaznam o &dbvzorki.

K odkéru se pouzivaji 2 sésné nadoby. Do jedné se po proplachu vzorkovanygkem
odebere syrové mléko, do druhé po proplachu vzankgw mlékem odiediné mléko.
Odmérnym valcem se odéii 97 dili odstedného mléka a pipetou 3 dily syrového mléka.
Odebrané mléko se promicha v uzaviratelné lahvoaije do gipravenych popsanych
vzorkovnic. Tento postup se opakuje u dalSich dvogidrzi.

Bezprostedre po nasati mléka do cisternyes zkouSeny vzorkovaci automat z nadrzi
piipravenych pro zkousku fomérnosti se nasaje mléko z nadrippavenych pro zkousku
chyby z genosu (zé&ina se odsednym miékem). Z kazdé nadrze je vzorkovacifizamim

v pribéhu nasavani mléka odebran jeden vzorek. Za nastazerkovaciho zdzeni a odbr
vzorki mléka z pipravenych nadrzi odpovida provozovatel vzorkovaciutomatu.
Odebrané vzorky spolu stmodnim listkem peda pracovnikovi, ktery provéldmanudlni
odber.

Radrs oznaené vzorky se fibéZzné ukladaji do chladiciho boxu nebo lednice (tepléta
10°C). O ptibéhu vzorkovani je proveden zaznam (vzor viz. 8R7). Vzorky jsou

v chladovém reZzimuipvezeny do LRM Brno.



Kapitola B
ZkousSka objektivity vzorkovaciho zafizeni (zkouSka phamérnosti a chyby
z pirenosu) — metoda infréervené absorg@ni spektroskopie

1 Princip

Principem je nifeni hodnot tuku ve vzorcich odebranych mantialme vzorcich odebranych
automatickym vzorkovacim #aenim (viz. kap. A). Vzorkovaci #iaeni spolu se saci hadici
tvoii systém, ktery je jako celekigddmétem owrovani. Za odér vzorki vzorkovacim
zarizenim réi provozovatel zdzeni. Po odéru jsou vzorky pedany pracovnikn LRM
Brno-Turany, ktéi za r& od této doby zodpovidaji. Pdgvozu do laborate jsou pedany

k analyze na obsah tuku dle SOP 0SK 57 0536:1999). Na zakkadjistnych hodnot tuku
se provedou iislusné vypoéty a srovnani s kriterii danymi v noenDIN 11868-1:1999-11
(viz. kap. C). Tyto interpretace vSak nejsdednttem akreditace. Stanoveni mnoZzstvi tuku
ve vzorcich odebranych manu&la ve vzorcich odebranych vzorkovacim automatem se
provadi stejnou metodou, na stejnéiisoji a ve stejnémase.

ZkouSeni automatickych vzorkovacichtizani se &e na zéklad dobrovolné objednavky,
doporiena frekvence je 1x &a¢ a/nebo po zasahu do systemu.

2 Postup zkousky objektivity vzorkovaciho zéizeni

Po pevozu vzork do laboratée prokghne tyZz nebo nasledujici detiijpm vzorki. Pokud
piijem prokEhne az nasledujici den, jsou vzorky uloZeny dodibiho boxu nebo lednice.
Prijem vzorki se tidi Frilohou ¢. 34 SOP — Metodickaftpucka stediska informatiky.
Pracovnice provagici prijem dopiSe do Zaznamu o adb vzorki pottebné Udaje, vzorky
ozn&i a preda ke zpracovani naretlisko analytiky. U vSech vzaikse stanovi obsah tuku
v g/100g dle SOP 0L'SN 57 0536:1999).

3 Zaznamy o zkousSeni

O vysledcich zkouSeni podle této metodiky jefipen Protokol o zkouSce vzorkovaciho
zaizeni (viz. p. ¢.1 PK). Protokol zpracovava v programu EXCEL odjuny pracovnik
technik-specialista. Protokol obsahuje r&&rsrovnani vysledk s kriterii podle normy DIN
11868-1:1999-11, které vSak nejsdegnetem akreditace (viz. kapitola C tohoto SOP).

4 Verifikace

Pro tuto zkouSku dosud neexistuji MPZ, proto bylamci verifikace (o¥feni spravnosti)
pouzivané metody provedeno Dr. HanuSem (VUCHS Rapstovnani vysledkdosazenych
jednotlivymi powtenymi pracovniky LRM Brno. Vyhodnoceni tohoto paméai je vedeno
v Priloze¢. 44 SOP.

Program EXCEL je povazovan za validovany.



Kapitola C
Srovnani vysledki s kriterii normy DIN 11868-1:1999-11
— neni p‘fedmétem akreditace

1 Princip

Hodnoty tuku v g/100g stanovené v odebranych vebrca ve vzorcich dodanych
provozovatelem zkouSeného automatu se pouZziji kgermému srovnani a k vy§ta
praimérného rozdilu, swrodatné odchylky. Vyptiené hodnoty se srovnaji s kriterii
uvedenymi v nora DIN 11868-1:1999-11 (viz. niZze). Vzorkovacitize&ni Ize pokladat za
vyhovujici poZzadavikm zkouSky pokud je srovnani vyhovujici ve vSech devech
parametrech.

2 Hodnoceni
2.1  ZkouSka pimernosti

Na zaklad vysledki rozdili mnozstvi tuku mezi vzorky odebranymi vzorkovacisizenim
a manuélé odebranymi vzorky se vypaé ptamérny rozdil X

Z(fa - fh)

X, =&—
a snérodatna odchylka
n> d?-(>df
S. =
° n(n-1)
kde § mnoZstvi tuku v g/100g odebrané vzorkovaciitizzgim
fh pramér tuku v g/100g ze vzotkodebranych manu&in
(rozdil mezi jednotlivymi manué&tnodebranymi vzorky nesmi by&tgi nez 0,1 g/100g)
n paiet vzorki odebranych vzorkovacimizaenim
d fa—fh

Praimérny rozdil Xo mezi vzorkem odebranym vzorkovacinrizanim a rtné odebranymi
vzorky nesmi byt §Si nez £0,05 g/100g tuku.

Smérodatna odchylka rozdilS; mezi vzorky odebranymi vzorkovacimizenim a rané
odebranymi vzorky nesmi bytt&i nez 0,08 g/100g tuku.

Zarover jednotlivy rozdil d mezi vzorkem odebranym vzorkoim zaizenim a rané
odebranym vzorkem nesmi by&t$i nez +0,15 g/100g tukuiipmnoZstvi mléka do 100 | a
10,10 g/100g tukuip mnozstvi mléka nad 100 |.

Hodnota tuku (g/100g) ve vzorku odebraném ze dnainyt nizSi nez hodnota tuku
v pramérném vzorku fipraveném z dané nadrze.

2.2  ZkouSka chyby z¢¢nosu

Vysledky hodnot tuku standardnich vzorke porovnaji s iislusSnymi vysledky vzork
odebranych zkouSenymitzenim z odténéného mléka.



Vysledek zkousky je vyhovujici pokud alesipdva vzorky odebrané zkouSenyméizanim
z odtienéného mléka vykazuji niz8i nebo shodnoéntist jako pislusné standardni vzorky.
Je @ipustné, aby jeden z takto odebranych viarlodtnéného miéka fekrosil mnozstvi
tuku v gislusném standardnim vzorku, nejvyse vSak o 0,100g.



