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وزارة التجـارةوزارة التجـارة
غــــشت قــــرار مـــــؤرخ في قــــرار مـــــؤرخ في 20 شــــو شــــوّال عــــام ال عــــام 1434 اIــــوافق  اIــــوافق 27 غــــشت 
q2013 يــجـعـل مـنــهج تحــديـد نــســبـة الآزوت فيq يــجـعـل مـنــهج تحــديـد نــســبـة الآزوت في سـنـة سـنـة 

الحليب إجباريا.الحليب إجباريا.

ــــــــــــــــــــــــــــــ

qإن وزير التجارة

- �ـقــتــضى اIــرســوم الــرئــاسي رقم 12-326 اIـؤرخ
في 17 شـــوّال عــام 1433 اIــوافق 4 ســـبـــتــمـــبــر ســـنــة 2012

qأعضاء الحكومة Xتضمن تعيIوا

- و�ـقـتـضى اIـرسـوم الـتـنفـيـذي رقم 90-39 اIـؤرخ
في 3 رجب عــــــام 1410 اIــــــوافق 30 يـــــــنــــــايـــــــر ســــــنــــــة 1990

qتممIعدل واIا qتعلق برقابة الجودة وقمع الغشIوا

- و�ـقتـضى اIرسوم الـتنـفيذي رقم 02-453 اIؤرخ
في 17 شــوّال عــام 1423 اIــوافق 21  ديــســمــبــر ســنـة 2002

qالذي يحددّ صلاحيات وزير التّجارة

- و�ـقتـضى اIرسوم الـتنـفيذي رقم 05-465 اIؤرخ
في 4 ذي الـقـعـدة عـام 1426 اIـوافق 6 ديـسـمـبـر سـنـة 2005

qطابقةIتعلقّ بتقييم اIوا

- و�ــقـتــضى الـقــرار الـوزاري اIــشـتــرك اIـؤرّخ في
29 صــفـر عـام 1414 اIـوافق 18 غــشت سـنـة 1993 واIــتـعـلق

qعد للاستهلاك وعرضهIواصفات بعض أنواع الحليب ا�

- و�ـقتـضى القرار الـوزاري اIشـترك اIؤرخ في 7
ربـــــيع الــــثـــــاني عــــام 1418 اIـــــوافق 10 غــــشـت ســــنــــة 1997
واIتـعلق بـاIواصـفات الـتقـنيـة لأنواع الحـليب اIـركز غـير

qالمحلىّ والمحلىّ وشروط عرضها وكيفياته

يقريقررّ ما يأتي :ر ما يأتي :

اIـادة الأولى : اIـادة الأولى : تطـبـيـقـا لأحـكـام اIادة 19 من اIـرسوم
الـــــتــــنــــفـــــيــــذي رقم 90-39 اIــــؤرخ في 3 رجب ســـــنــــة 1410
اIــوافق 30 يــنــايــر ســنـة  q1990 اIــعــدل واIــتــمم واIــذكــور
أعلاهq يــهــدف هــذا الــقــرار إلى جـــعل مــنــهج تحــديــد نــســبــة

الآزوت في الحليب إجباريا.

قرارات3 مقرقرارات3 مقرّرات3 آراءرات3 آراءمراسيم فرديمراسيم فرديةّمراسيم فرديمراسيم فرديةّ
qـادة 2 :  : من أجل تحـديـد نـسبـة الآزوت فـي الحلـيبIـادةاIا
فإن مـخابر مـراقبة الجـودة وقمع الغش والمخـابر اIعـتمدة
لـهذا الـغـرضq ملـزمـة باسـتـعمـال اIـنـهج اIبـX في اIـلحق

اIرفق بهذا القرار.

يـجب أن يـسـتـعـمل هـذا اIنـهج من طـرف المخـبـر عـند
الأمر بإجراء خبرة.

اIـادةاIـادة 3 :  : يــنـشــر هـذا الــقـرار فـي الجـريــدة الـرســمـيـة
للجمهورية الجزائرية الد�قراطية الشعبية. 

حـــرر بـــالجـــزائــر في 20 شـــوّال عــام 1434 اIــوافق 27
غشت سنة 2013.

مصطفى بن بادةمصطفى بن بادة
ــــــــــــــــــــــــــــــ

اIلحقاIلحق

منهج تحديد نسبة الآزوت في الحليبمنهج تحديد نسبة الآزوت في الحليب

يـبـX هـذا اIـنهج تـقـنـيـة لــتـحـديـد نـسـبـة الآزوت في
الحــلــيب الـــســائلq الــكــامل أو مــنـــزوع الــدسم حــسب مــبــدأ

.(kjeldahl)

1- التعريف التعريف

Iتطلبات هذا اIنهجq يطبق التعريف الآتي :

نسبة الآزوت :نسبة الآزوت :

الــنـســبــة الــكــتـلــيــة لــلآزوت المحــددة بـطــريــقــة الــعـمل
اIبينة في هذا اIنهج.

ملاحـظةملاحـظة - يعـبر عن نـسـبة الآزوت عـلى شـكل نسـبة
مائوية للكتلة.

2- اIبدأ اIبدأ

تــمــعـدن عــيــنـة مــأخــوذة لـلــتـجــربــة �ـزيـج من حـمض
الـــكــبــريت اIــركــز وســـولــفــات الــبــوتــاســـيــوم بــاســتــعــمــال
ســولــفــات الــنــحــاس (II) (2.3) كــمــحـــفــز لــتــحــويل الآزوت
الـــعـــضـــوي إلـى ســـولـــفـــات الأمــــونـــيـــوم (تـــتـــمــــثل وظـــيـــفـــة
ســــولـــفـــات الـــبــــوتـــاســـيـــوم فـي رفع درجـــة غـــلــــيـــان حـــمض
الـكــبـريت والـسـمــاح بـالحـصــول عـلى مـزيج مــؤكـسـد أقـوى
لـــعــمــلــيـــة الــتــمــعـــدن). يــضــاف هـــيــدروكــســيـــد الــصــوديــوم
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الــفــائض لــلــراسب اIــعــدني اIــبــرد لــتــحــريــر الأمــونــيــاك.
يــقــطــر الأمـــونــيــاك المحــرر فـي فــائض من مـــحــلــول حــمض

البوريكq ثم يعاير باستعمال حمض كلورهيدريك. 

تحـسب نسـبـة الآزوت انـطلاقـا من كـميـة الأمـونـياك
اIنتجة.

3- الكواشف الكواشف

في عــدم وجــود تـعــلــيــمـاتq تــســتــعـمـل فـقـط كـواشف
ذات نـوعيـة تحـليـلـية مـعـترف بـهـاq وماء مـقـطر أو مـنزوع

اIعادن أو ماء ذو نقاوة مكافئة على الأقل.

1.3 ســـــولـــــفـــــات الــــــبـــــوتـــــاســـــيـــــوم ســـــولـــــفـــــات الــــــبـــــوتـــــاســـــيـــــوم q(K2SO4) خـــــال من

الآزوت.  

2.3 محلول سولفات النحاس محلول سولفات النحاس C (CuSO4) q(II)= 5,0غ

في 100 ملل.

qاء داخل حـوجلة مدرجـة سعتها 100 ملIيذوب في ا
5,0 غ من ســـولــــفـــات الــــنـــحـــاس (II) خـــمـــاسـي الـــتـــمــــيـــيه 

 (CuSO4 ,5H2O) ويخفف باIاء حتى اIعلمq ثم يخلط. 

3.3 حـــمض الــــكـــبـــريت حـــمض الــــكـــبـــريت q(H2SO4) مـع نـــســـبـــة كـــتـــلـــيـــة

مــــحــــصــــورة بــــX 95% و98% بـــــدون آزوت (P20= حــــــوالي
1,84غ/ملل). 

4.3 مـحـلـول هــيـدروكـسـيــد الـصـوديـوم مـحـلـول هــيـدروكـسـيــد الـصـوديـوم (NaOH) خـال

مـن الآزوت ويــــــحــــــتــــــوي عــــــلى 50غ من هــــــيــــــدروكــــــســــــيــــــد
الصوديوم في 100غ من المحلول.

5.3 مـحـلــول مـؤشـرمـحـلــول مـؤشـرq يـذوب 0,1 غ من أحـمـر اIــيـثـيل

في الإيــثــانـول لـ 95% (نــسـبــة حــجــمــيــة) ويـخــفف إلى 50
ملل بـالإيثانول. يذوب 0,5 غ من أخضـر البروموكريزول
في الإيــثـانـول لـ 95% (نــسـبـة حـجـمــيـة) ويـخـفف إلى 250
ملل بـالإيـثـانـول. يخـلط مـقـدار من مـحـلول أحـمـر اIـيـثيل
بـخـمـسـة مـقـادير مـن محـلـول أخـضـر الـبـرومـوكـريزول أو

يدمج ويخلط المحلولان معا.

6.3 محلول حمض البوريك محلول حمض البوريكC (H3BO3) q= 40,0 غ/ل.

يذوب داخل حوجـلة مدرجة سعتها 1000 مللq 40,0غ
مـن حـــمض الــــبـــوريك في 1 ل مـن اIـــاء الــــســـاخـن. تـــتـــرك
qـاءIالحـوجـلـة ومـحـتـواهـا لتـبـرد في 20°م. يـكـمل الحـجم بـا

يضاف 3 ملل من محلول اIؤشر (5.3) ويخلط.

اIـلاحــــظـــة : اIـلاحــــظـــة : يــــوضـع المحــــلــــول الــــذي يـــــجب أن يــــكــــون
برتقاليا فـاتحاq في قارورة زجاجية من الـبروسيليكات.
ويحـفظ من الضـوء ومن مـصادر أبخـرة الأمونـياكq خلال

التخزين.

فـي حــــــالــــــة اIـــــــعــــــايــــــرة الإلـــــــكــــــتــــــرونـــــــيــــــة لــــــلـــــــعــــــامل
الهـيدروجيني (pH) مع نـقطة نـهائيـةq فإن إضافـة المحلول
اIرشد إلى محلول حمض البوريك �كن تركه. ومن جهة
أخـــرى فـــإن تـــغــيـــر الـــلـــون �ـــكـن أن يــســـاعـــد فـي مـــراقـــبــة

طريقة عمل اIعايرة.

7.3 محـلول حجـمي مـعياري لحـمض الـكلورهـيدريك محـلول حجـمي مـعياري لحـمض الـكلورهـيدريك

C(HCI)=  (0,1 ±0,0005) مول/ل.

يـنــصح بـشـراء هــذه اIـادة اIـضـبــوطـة مـســبـقـاq الـتي
تستجيب لهذه اIواصفات.

ملاحـظـةملاحـظـة - غـالـبـا مـا تـؤدي الأخـطـاء اIـعـتـادة (اIـمـكن
تجـنـبـها) واIـرتـكـبـة من طـرف المحـلل الـذي يـخفـف الحمض
اIــركـز ثـم يـحــدد مــولاريــة الحـمضq إلـى إنـقــاص مــردوديـة

اIنهج.

من الأحسن أن لا يـستـعمـل المحلل مـحلـول معـايرة ذا
تــركـيــز أكــبـر من 0,1 مــول/لq لأن هـذا يــنــقص من الحــجم
الــكـلي لـلــمـعــايـرة لـكل عــيـنـة ويــجـعل الارتــيـاب في قـراءة

السحاحة بنسبة مائوية أعلى من القيمة. 

وهذا يعطي أثرا سـلبيا على تكرارية وإعادة تجربة
اIــنــهج في عــدة مــخــابـر. تــظــهــر نــفس اIــشـاكـلq مع خــطـر
الأخـــطــاء الإضـــافــيـــةq عـــنــدمـــا يــعـــوض حــمـض بــآخـــر (مــثلا
حـمض الكـبـريت) بحـمض الـكلـورهيـدريك. فلا يـنصح إذا

بإجراء هذه التعويضات.

8.3 سولـفات الأمـونيوم  سولـفات الأمـونيوم [2 SO4(NH4)] ذو نقـاوة دنيا

لـ 99,9% (نسبة كتلية) على اIادة الجافة.

يجـفف سـولفـات الأمـونيـوم في درجـة حرارة 102°م
± 2°م على الأقل 2 ساعةq مبـاشرة قبل الاستعمال. يترك
لـــــيــــــبــــــرد في درجــــــة حــــــرارة الـــــوسـط داخل جــــــهــــــاز نـــــازع

الرطوبة.

9.3  الــتـريـبــتـوفـان الــتـريـبــتـوفـان (C11H12N2O2) أو هـيــدروكـلـورورهـيــدروكـلـورور

الـلـيزينالـلـيزين (C6H15CIN2O2) ذات نـقـاوة دنـيـا لـ 99,9% (نـسـبة
كتلية).

لا تجفف هـذه الكـواشف داخل جـهاز الـتـجفـيف قبل
الاستعمال.

10.3 الـسـكاروز الـسـكاروزq حـيث تـكـون نـسبـة الآزوت أقل من

0,002% (جزء كتلي).   

لا يـــجــفف الـــســكــاروز داخـل جــهــاز الـــتــجــفـــيف قــبل
الاستعمال.
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4- التجهيزات التجهيزات

الأجهزة اIتداولة في المخبر ولا سيما ما يأتي :

مائيq �كن ضـبطه في درجـة حرارة 38°م 1.4 حـمام مائيحـمام 

± 2°م.

2.4 كراتكرات q(kjeldahl) سعتها 500 ملل أو 800 ملل.

3.4 ميزان تحليليميزان تحليليq يسمح بوزن بتقريب 0,1 ملغ.

4.4 جــــسم مــــســـهـل لــــلـــغــــلــــيـــان جــــسم مــــســـهـل لــــلـــغــــلــــيـــانq مــــثلا حــــجــــر الخــــفـــاف

اIــــتـــوهــــجـــةq غــــبـــار الـــزنـكq قـــطـع من الخـــزف الــــصـــلب أو
الحــبــيــبــات اIـــلــســاء من الــشب الحـــمــقــلي (كــاربــورنــدم أو
كــريــبـد الــســيــلـيــكــون)q ذات نـقــاوة مــرتــفـعــة وذات ثــقـوب

قياسها 10.

لا يعاد استعمال هذه الأجسام.

ملاحـظة ملاحـظة - تستـعمل أحـيانـا كريـات زجاجـية قـطرها
حوالي 5 ملمq لكن �كن أن تـكون أقل فعاليـة للغليان من
حــــبـــات الــــشّبq و�ــــكن أن تحــــدث الـــكــــريـــات الــــزجـــاجــــيـــة

مشاكل تكوّن رغوة بكثرة خلال عملية التعدين.

5.4 ســــحـــــاحــــة أو مــــاصـــــة أوتــــومــــاتـــــيــــكــــيــــة ســــحـــــاحــــة أو مــــاصـــــة أوتــــومــــاتـــــيــــكــــيــــةq تــــســــمح

بــالحـصــول عــلى كـمــيـات لـ 1,0 مــلل من مــحـلــول سـولــفـات
.(2.3) (II) النحاس

q100 مــلل qسـعــتــهـا 50 مــلل q6.4  مــخــبــارات مــدرجـةمــخــبــارات مــدرجـة

و500 ملل.

7.4 جـهاز الـتـمعـدن لإبـقاءجـهاز الـتـمعـدن لإبـقاء كـرات (kjeldahl) (2.4) في

وضـغيـة مـائلـة (بـحوالي °45)q مـزود �دافـئ كهـربـائـية أو
qقـنـديل غـازي لا يـسـخن الـكـرات فـوق مـسـتـوى مـحـتـواهـا

وله جهاز تسرب الأبخرة.

مـن الأحــسـن أن يــكـــون مـــصـــدر الحـــرارة اIـــســـتــعـــمل
خلال عــمــلــيــة الــتــمــعــدن مــضــبــوطــا لــكي يــســمـح �ــراقــبـة
الـتـعديـل الأقصى Iـصـدر الحـرارة. يـسـخن مسـبـقـا مـصدر

الحرارة عند ضبط جهاز التسخX اIراد تقييمه.

يــجب أن تــكـون مــدة الــتــحــمــيـة 10 دقــائق في حــالـة
Xالـــقـــنـــديل الـــغـــازي و30 دقـــيــقـــة في حـــالــة جـــهـــاز تــســـخــ
كـهـربـائي. يـحـدد لـكل جـهـاز تـسـخـX الـضـبط الـذي يـسـمح
بـــغــــلـــيـــان 250 مــــلل مـن اIـــاء و5 إلى 10 أجـــســــام مـــســــهـــلـــة
للـغلـيان (انـطلاقا مـن درجة حـرارة أولية 25°م) من 5 إلى
6 دقـــائق. هــذا الـــضـــبط يـــنــاسـب الــضـــبط الأقـــصى لجـــهــاز

تسخX اIستعمل أثناء عملية التمعدن.

8.4 جــهــاز الـتــقـطــيـرq جــهــاز الـتــقـطــيـرq مـن زجـاج بــوروسـيــلـيــكـات أو

مــادة أخــرى ملائــمــةq من اIـــمــكن أن يــكــون مــجــهــزا بــكــرة
q(2.4) ويـتــكــون من رأس مــضـاد لــلــعـرض فــعـال (kjeldahl)
مـربوط �كثف فـعال ذي أنبـوب داخلي مستـقيم وأنبوب

سيلان مثبت على نهايته السفلى.   
يـجب أن تـكـون الأنـابـيب اIـتـصـلـة والـسـدادات غـيـر

نفوذة ومن الأفضل أن تكون من مطاط صناعي.

9.4 حـوجلات مــخـروطــيـةq سـعــتـهـا  حـوجلات مــخـروطــيـةq سـعــتـهـا 500 مــللq مـدرجـة مــللq مـدرجـة

كل كل 200 ملل. ملل.

10.4 سـحاحة سـحاحةq سعـتـها 50 مللq مـدرجـة على الأقل كل

0,01 ملل.

من اIــمــكن أيــضـا اســتــعـمــال ســحــاحـة أتــومــاتـيــكــيـة
تستجيب لنفس اIتطلبات.

11.4 جهاز معايرة أتوماتيكي مزود �قياس العامل جهاز معايرة أتوماتيكي مزود �قياس العامل

الهيدروجيني (الهيدروجيني (pH - - متر).متر).

من الأحسن أن يكون مـقياس العامل الـهيدروجيني
مـعــايـرا بـشــكل صـحــيح في مـجـال pH 4  إلى pH 7  حـسب
اIـــنــاهج الــعــاديــة Iــعــايــرة الـــعــمل الــهــيــدروجــيــني pH في

المخبر.

5- اقتطاع عينة اقتطاع عينة

من الضروري أن يتلـقى المخبر عينة ªثلة حقاِ غير
مـتــلـفــة أو مــغـبــرة خلال الــنـقل أو الــتــخـزين. تــتم عــمـلــيـة

اقتطاع العينة حسب منهج ملائم.

6 - تحضير العينة للتجربة تحضير العينة للتجربة

تــســخـن الــعــيــنــة لــلــتــجــربــة داخل حــمــام مــائي (1.4)
مـضـبـوط في درجـة حـرارة 38°م ± 2°م. تـمـزج جـيـداq لـكن
بــعـــنــايـــةq بــالــقـــلب اIـــكــرر لـــلــوعـــاءq دون إحــداث رغــوة أو
مــخض. تــتــرك الــعــيــنــة لــتــبــرد في درجــة حــرارة الــوسط

مباشرة قبل وزن العينة اIأخوذة للتجربة (1.7).

ملاحـــظـــةملاحـــظـــة - إذا طـــبق هــــذا اIـــنـــهـج عـــلى مــــنـــتـــوجـــات
الحـليب ما عـدا الحلـيبq أنظر اIـلحـوظة اIلـحقـة متضـمنة

نصائح حول حجم العينة للتجربة.

7 - طريقة العمل  طريقة العمل 

1.7 العينة اIأخوذة للتجربة واIعالجة مسبقا العينة اIأخوذة للتجربة واIعالجة مسبقا

يـوضع في كـرة (kjeldahl) (2.4) نـظـيـفـة وجـافـة من 5
إلى 10 أجـسـام مـسـهـلـة لـعـمـلـيـة الـغـلـيـان q(4.4) 15,0 غ من
سولفات البوتاسيوم q(1.3) 1,0 ملل من محلول سولفات
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الــنــحــاس q(2.3) (II) حــوالي 5 مــلل ±  0,1 مـــلل مـن عــيـــنــة
التـجربة المحضرة q(6) موزونـة بتقريب 0,1 ملغ و25 ملل
من حمض الـكـبريت (3.3). من أجل هـذاq يـستـعـمل حمض
الـكــبـريت لجــذب كل بـقــايـا مــحـلــول سـولــفـــات الــنـحــــاس
q (2.3) (II) ســولـــفــات الـــبــوتــاســـيــوم أو الـــعــيــنـــة اIــأخــوذة

للتجربة اIتبقية في عنق الكرة.

إذا بـــقـي قـــلـــيل مـن اIـــادة اIـــمــــعـــدنـــة المحــــروقـــة عـــلى
العنقq يغسل بكـمية قليلة من اIـاء. �زج بلطف محتوى

.(kjeldahl) كرة

2.7 التحديد التحديد

1.2.7 عملية التمعدن عملية التمعدن

قــبل الــشــروع فـي عــمــلــيــة الــتـــمــعــدنq يــوصل نــظــام
تـــســـرب الأبـــخـــرة بـــجـــهـــاز الـــتـــمـــعــدن (7.4). تـــســـخن كـــرة
(kjeldahl) ومـحــتـواهـا (1.7) فـوق جــهـاز الـتــمـعــدن بـضـبط

جـــهـــاز الـــتـــســـخــX فـي درجــة حـــرارة مـــنـــخـــفـــضـــة مــا فـــيه
الـكـفـايــةq حـتى لا تـتـجـاوز اIـادة اIــمـعـدنـة المحـروقـة عـمـود
عنق كرة (kjeldahl) أثـناء الغلـيان. تجرى عـملية الـتمعدن
في هــذا الــضــبـط لجــهــاز الــتــســخــX حــتى يــظــهــر الــبــخــار
الأبـيض داخل الــكـرة خلال حـوالي 20 دقـيـقــة. يـرفع ضـبط
جـهــاز الــتــسـخــX حــتى الــوصـول إلى الــوضــعــيـة اIــوافــقـة
لـــــــنـــــــصف الـــــــضـــــــبـط الأقــــــصـى المحـــــــدد في (7.4) ويــــــواصل
Xيرفع التـسخ qدة 15 دقيـقة. وبعد 15 دقيقـةI Xالتـسخ
حتى الـضبط الأقصى المحدد في (7.4). عنـدما تصبح اIادة
اIــمـعـدنـة فـاتحــة (تـصـبح شـفـافــة مع الـلـون الأزرق الـفـاتح
إلى أخـضــر)q يـواصل غــلـيــان المحـتــوى Iـدة 1 سـا إلى 1 سـا
و30 دقـيـقــة في الـضــبط الأقـصـى. إذا لم يـغل الــسـائلq من
اIـمـكن أن يـكـون الـضـبـط الـنـهـائي لـقـنـديل الـغـاز ضـعـيـفـا
1 Xدة الكـلية لعـملية الـتمعدن مـحصورة بIجدا. تكـون ا

سا و48 دقيقة و2 سا و15 دقيقة.

لـتــحــديــد وقت الـغــلــيـان اIــعــX الـضــروري لــشـروط
تحلـيل الحلـيب في مـخبـر خاصq بـاستـعمـال مجـموعـة جد
مــعــروفـة مـن الــتـجــهــيــزاتq تــخــتــار عــيـنــة مـن حـلــيب ذي
نــســبــة عــالــيـــة من الــبــروتــيــنــات واIــواد الــدســمــة وتحــدد
نسبة البروتـينات فيه بتطبـيق عدة أوقات للغليان (من

1 سا إلى 1 سا و30 دقيقة) بعد التفتيح.

يـرتـفـع مـعـدل نـتـيـجــة نـسـبـة الـبــروتـيـنـات مع وقت
الـــغـــلــيـــان ثم يـــســتـــقـــرq ثم يـــنــخـــفض عـــنــدمـــا يـــكــون وقت
الــغـلــيــان طـويلا جــدا. يــخـتــار وقت الــغـلــيـان الــذي يــسـمح

بالحصول على نسبة قصوى للبروتينات.

في نــهــايـة عــمــلــيـة الــتــمــعـدنq يــجب أن تــكــون اIـادة
اIمـعدنـة شفـافة وخـاليـة من اIواد غـير اIـهضـومة. تـترك
اIـــادة اIـــمـــعـــدنـــة لـــتـــبـــرد فـي درجـــة حـــرارة الـــوسط داخل
قـــارورات مــفـــتـــوحـــة Iــدة 25 دقـــيـــقـــة تــقـــريـــبـــا. إذا بــردت
الكرات على الـقناديل التي لا تزال سـاخنةq يكون الوقت
اللازم لــــلــــوصـــــول إلى درجــــة حــــرارة الــــوسـط طــــويلا. من
الأحــسن أن تـكــون اIـادة اIـمــعـدنـة اIــبـردة ســائـلـة كــلـيـا أو
سـائـلة مـع بـعض الـبـلـورات الـصغـيـرة فـي قاع الـكـرة. في
نـــهـــايـــة فـــتـــرة الـــتـــبـــريـــد Iـــدة 25 دقـــيـــقـــة. لا تـــتـــرك اIـــادة
اIـمعدنة غيـر المخففة داخل الـكرات لليلـة كاملة. لأنه �كن
لـلمادة اIـمعـدنة غيـر المخفـفة أن تـتبلـور خلال هذه الـفترة

ويصعب جدا بعد ذلك وضعها للتحلل.
ملاحـــظـــةملاحـــظـــة - الـــتـــبــــلـــور اIـــفـــرط خلال 25 دقـــيـــقـــة هـــو
نـتـيجـة فـقـدان كبـيـر للـحـمض خلال عـملـيـة الـتمـعـدن وقد
تعـطي قـيـما تجـريـبـية ضـعـيـفـة. سبب فـقـدان هـذا الحمض
هـو الامتصاص اIفـرط للأدخنة أو بعـملية تمـعدن مطولة

جدا من جراء ضبط أقصى غير صحيح للقنديل.
(kjeldahl) ــــــاء داخـل كـــــراتIيــــــضـــــاف 300 مــــــلل مـن ا
ســــــعــــــتــــــهـــــا 500 مــــــللq أو 400 مــــــلل مـن اIــــــاء داخـل كـــــرات
(kjeldahl) ســــعــــتــــهــــا 800 مـــــللq كـــــذلك بــــاســـــتــــعـــــمــــال اIــــاء

للتخلص من أي باق على عنق الكرات.
يـــخــلط كـــلــيـــا المحــتــوى مـع الــتــأكـــد من ذوبــان جـــمــيع
الــبــلــورات اIــتـشــكــلــة. تــضـاف 5 إلى 10 أجــســام مــســاعـدة
لــلـــغـــلـــيــان (4.4). يـــتـــرك اIــزيـج لـــيـــبــرد فـي درجـــة حــرارة
الـــوسـط قـــبل إجـــراء عـــمـــلـــيـــة الـــتـــخــــفـــيف. �ـــكن لـــلـــمـــادة
اIـــــمــــعـــــدنـــــة المخــــفـــــفــــة أن تحـــــفـظ داخل حـــــوجلات مـــــغــــلـــــقــــة

وتستعمل بعد ذلك للتقطير.
2.2.7 التقطير التقطير

�ــــرر مــــــاء اIـــــكــــثف لجـــــهـــــــاز الــــتـــــقــــطــــيـــــــــر (8.4).
يــضـــــاف 75 مــلـل من مــحــلــول هــيــدروكــســيــد الــصــوديــوم
(4.3) لـــلـــمـــادة اIـــمـــعـــدنـــة المخـــفـــفــة (1.2.7) بـــســـكب المحـــلـــول
بعناية داخل العنق اIائل لكرة q(kjeldahl) بطريقة تسمح

بتشكل طبقة في قاع بصيلة الكرة.
من الأحسن أن يكـون الفاصل بX المحـلولX واضحا.
(kjeldahl) تـربـط كـرة qلانـقــاص خــطــر تــســرب الأمــونــيــاك
بــجـــهــاز الـــتـــقــطـــيــر (8.4) مـــبــاشـــرة بــعـــد إضــافـــة مــحـــلــول
هـيدروكـسيـد الصـوديـوم داخل الكـرة. يغـمر رأس أنـبوب
ســيلان اIـكــثف في 50 مــلل من مــحـلــول حــمض الــبـوريك
(6.3) اIـتــواجــد داخل حــوجـلــة مــخـروطــيـة (9.4). تـرج كـرة
(kjeldahl) بـشدة يـحـركه دورانـيـة حتى لا تـبـقى أي طـبـقة
من المحـلول اIـنفـصلـة الـواضحـة داخل الكـرة. توضع الـكرة
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فوق الـقـنديل ويـشـعل القـنديـل على ضـبط مـرتفع مـا فيه
الـكـفـايـة لـغــلـيـان الخـلـيط. تـسـتـمـر عــمـلـيـة الـتـقـطـيـر حـتى
بـــدايـــة غـــلـــيـــان غـــيـــر مـــنـــتـــظم (غـــلـــيـــان خـــانق)q ثـم تـــنــزع
مــبــاشــرة كــرة (kjeldahl) ويــوقف الــتـســخــX. يــوقف مـاء
qـــاءIـــكــــثف. يـــغـــسـل داخل وخـــارج أنـــبـــوب الــــســـيلان بـــاIا

يجمع ماء الغسل داخل حوجلة مخروطية ويخلط.

يــنــبــغي Iــعـدل الــتــخـفــيف أن يــســمح بــجـمـع حـوالي
 مـلل من الـقــطـارة قـبل بــدايـة الـغـلــيـان غـيــر اIـنـتـظم 150
(غـــــلــــيــــان خـــــانق). يـــــكــــون الحــــجـم الــــكــــلـي داخل الحـــــوجــــلــــة
المخـــــروطــــيـــــة حــــوالي 200 مــــلـل. إذا كــــان حـــــجم الـــــقــــطــــارة
المجموعة أقل من 150 مللq من المحتمل أنه � إضافة كمية
أقل من 300 ملل لـتـخـفيف اIـادة اIـمعـدنـة. يكـون اIـكثف
فـعــالq يـحـيث لا تــتـجـاوز درجـة حــرارة مـحـتــوى الحـوجـلـة
المخـروطية 35°م خلال عمـلية الـتقـطير في حـالة استـعمال

نقطة نهاية اIعايرة التلوينية.

3.2.7 اIعايرة اIعايرة

يـعـايـر مـحـتـوى الحـوجـلـة المخـروطـيـة (2.2.7) بـحـمض
الـكـلـورهـيـدريك (7.3) بـواسـطـة مـخـبـار (5.4) تـبـلغ نـقـطـة
نـهــايـة اIـعـايــرة عـنـد ظــهـور الـلـون الــوردي داخل المحـتـوى.
تـقـدر الـقـراءة في المخـبـار بـتـقـريب 0,05 مـلل. بـاسـتـطـاعـة
صــفـيــحــة مـحــركــة مـغــنــاطـيــســيـة مــنــيـرة أن تــســهل رؤيـة

النقطة النهاية للمعايرة.

من اIــــمــــكـن أيـــضــــا أن يــــعــــايــــر مــــحــــتــــوى الحــــوجــــلـــة
المخـروطية (2.2.7) بـحمـض الكـلورهـيدريك (7.3) بـواسطة
جهاز مـعايرة أوتـوماتيكي مـعايرq مـجهز �قـياس العامل
الـهـيـدروجـيني (pH - مـتر) (11.4). تبـلغ الـنقـطـة النـهـاية
لـلـمـعـايـرة في الـعـامل الـهـيـدروجـيـني q4,6 (pH) اIـنـاسـبـة
مع الـــنــقــطـــة الأكــثــر عـــلــوا من مـــنــحــنى اIـــعــايــرة (نـــقــطــة
الانـــحــنـــاء). تــقـــرأ كــمـــيـــة المحــلـــول اIــســـتـــعــمل عـــلى جـــهــاز

اIعايرة الأوتوماتيكي.

مـلاحــــــــظـــــــة مـلاحــــــــظـــــــة 1 - يـلاحـظ أثــــــــر الـــــــلــــــــون الـــــــوردي الأول
4,3 (pH)4,6 و (pH) الـعـامـل الـهـيــدروجـيـني Xالمحـصـور بــ
للـجهاز الـدال ومحـلول حـمض بوريـك بنـسبة 4% مـحددة
في هـذا اIنهـج. من الناحـية الـعمـليةq يـكون تـغيـر العامل
الهـيدروجـيني (pH) حـسب إضافـة حمض الـكلـورهيدريك
لـ 0,1 مـــــــول/ل ســــــريـــــــعــــــا فـي هــــــذا الـــــــســـــــلم مـن الــــــعـــــــامل
الـــــــهـــــــيــــــــدروجـــــــيـــــــني (pH). يـــــــجـب أن تـــــــســـــــاوي كـــــــمـــــــيـــــــة
الـــكـــلــــورهـــيـــدريـك حـــوالي 0,05  مــــلل لـ 0,1 مـــول/ل لـــكي
يـتـغـيـر الـعـامل الـهـيـدروجـيـني (pH) بـ  0,3 وحـدة في هذا
4,6 Xالمحـصـور ب (pH) الـســلم من الـعــامل الـهـيــدروجـيـني

و4,3 في هذا الجهاز.

ملاحـظةملاحـظة 2  الإحـصـائـيـات الـتي أجـريت داخل المخـابـر
وتــلك الـــتي أجــريت بــX المخـــابــر واIــتــعــلــقـــة بــهــذا اIــنــهج
حـددت �ـعايـرة ذات الـنـقـطة الـنـهـاية الـتـلـوينـيـة. أظـهرت
اIــقـارنــة بــX نـتــائج الــتـجــربــةq �ــا فـيــهــا الـتــجــارب عـلى
بــيــاضq اIــتــحــصـل عــلــيــهــا بــنــقــطــة نـــهــائــيــة عــنــد الــعــامل
الهـيدروجيني (pH) 4,6 ونـتائج معـايرة النقـطة النـهائية

التلوينيةq عدم وجود فرق كبير بX هذه النتائج. 

3.7 التجربة على بياض التجربة على بياض

تــعـــايــر الــعـــيــنـــات اIــأخـــوذة لــلـــتــجــربـــة عــلـى بــيــاض
بـــاســـتـــعــمـــال دائـــمـــا نـــفس حـــمض الـــكـــلـــورهــيـــدريك (7.3)
qعايرة الأوتوماتيكيIونفس المخبار (5.4) أو نفس جهاز ا
اIـزود �ـقيـاس الـعـامل الهـيـدروجـيني (pH - مـتر) (11.4)
للعينات اIأخوذة للتجربة فقط. تنجز تجربة على بياض
q(3.2.7) ـــبــــيـــنـــة في (1.7) إلىIبـــاتــــبـــاع طـــريــــقـــة الـــعــــمل ا
بتـعـويض الـعيـنـة اIأخـوذة لـلتـجـربة بـ 5 مـلل من اIاء مع

حوالي 0,85 غ من السكاروز (10.3).

تسـجل نتائج الـتجـربة على بـياض. إذا تغـيرت هذه
القيم وتحدد أسباب هذا التغيير.

ملاحـظةملاحـظة 1 - في عيـنة مـأخوذة لـلتـجربـة على بـياض
أو محـلول معايـر للاسترجـاعq يستـعمل السـكاروزq أثناء
عــمــلــيــة الــتــمــعــدنq كــمــادة عــضــويــة لاســتــهلاك كــمــيــة من
حـمض الـكـبـريت اIـعـادلـة تـقريـبـا لـلـكـمـيـة اللازمـة لـعـيـنة
مـأخـوذة لـلـتـجـربـة. إذا كـانت كـمـيـة حـمض الـكـبـريت الحـر
اIــتــبــقــيـة في نــهــايــة عــمـلــيــة الــتـمــعــدن غــيـر كــافــيــةq فـان
اســـتــرجــاع الآزوت المحـــدد حــسـب تجــارب الاســتـــرجــاع في
(2.4.7) و(3.4.7) تــكـــون ضـــعــيـــفـــة. غـــيــر أنـه إذا بــقـــيت في
نـهايـة عمـليـة الـتمـعدنq كـمـية كـافيـة من حـمض الكـبريت
الحـر لحــجــز كل الآزوتq لـكن شــروط درجـة الحــرارة ومـدة
عـــمــلــيـــة الــتـــمــعــدن كـــانت غــيـــر كــافـــيــة لــتـــحــريــر الآزوت
الإجــمـالي من الــعـيــنـةq فــإن اسـتــرجـاعه في (7.4.2) يـكـون

مقبولا ويكون ضعيفا في (3.4.7).

مـن الأحـــــسن أن تـــــكــــــون كـــــمـــــيـــــة المحــــــلـــــول اIـــــعـــــايـــــر
اIــسـتـعـمـلـة لـلـعـيـنـة اIـأخــوذة لـلـتـجـربـة عـلى بـيـاض دائـمـا
أكبـر من الصـفر. من الأحسن أن تـكون الـعينـات اIأخوذة
للـتجربـة على بيـاض المجراة في نفس المخـبرq ثابـتة طوال
الــوقتq تــكــون الــقــيم الــنــمــوذجــيــة عــلى بــيــاض أصــغـر أو

تساوي 0,2 ملل.

ملاحظةملاحظة 2 - إذا كانت العيـنة اIأخوذة للتجربة على
بياض وردية اللـون قبل اIعايرةq فهـذا غير عادي. عموما
في هذه الحالةq تكـون الحوجلات المخروطية غير نظيفة أو
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أن اIــاء اIـــوجــود في الـــهــواء الـــرطب اIــمـــكن أن يــتـــكــثف
خارج جـهـاز الـتـكـثـيف يـكون قـد دخل حـوجـلـة الاسـتـرجاع

محدثا تلوثها.

4.7 تجارب الاسترجاع  تجارب الاسترجاع 

1.4.7 من الأحـسن الـتـحـقق بـانـتـظـام من دقـة طـريـقة

العمل بتجارب الاسـترجاع التاليةq المجـراة طبقا لطريقة
العمل اIبينة في (1.7) إلى (3.2.7).

2.4.7 الـتحـقق من أنه أن يـحدث أي تـسـرب للآزوت

بـاســتـعـمـال عـيـنـة مـأخـوذة لـلـتـجـربـة مـقـدرة بـ 0,12 غ من
ســــولـــــفــــات الأمـــــونــــيــــوم (8.3) مع 0,85 غ من الـــــســــكــــاروز

.(10.3)

ملاحـــظـــة - ملاحـــظـــة - الــــتـــحــــقق مـن أن اســـتــــرجـــاع ســــولـــفـــات
الأمـونــيــوم لا يـعــطي أي بــيــان عـلى قــدرة شــروط عـمــلــيـة
الـــــتــــــمـــــعـــــدن لـــــتـــــحـــــريـــــر الآزوت اIـــــتـــــصل بـــــالجـــــزيـــــئـــــات

البروتينية.

يـجب أن تكـون نـسـبـة الآزوت اIسـتـرجع مـحـصورة
بX 99% و100% لكل وضعيات الجهاز. من أجل استرجاع
كـميات أقل من q%99 تكـون نظـاميـة المحلـول اIعـاير أكـبر
من القـيمـة المحددةq حـيث �ـكن أن يحـدث تسـرب للآزوت
خلال مـرحـلة الـتمـعـدن أو التـقـطيـر. من اIمـكن اسـتعـمال
مــزيج من سـولــفـات الأمــونـيــوم وكـمــيـة قـلــيـلــة من حـمض
الـكـبـريت (الـكـمـيـة اIـتـبـقـيـة في نـهـايـة عـمـلـيـة الـتـمـعـدن)

.(kjeldahl) داخل كرة

تـخـفف بـحجم عـاد من اIـاءq تـضـاف الـكمـيـة الـعـادية
من هـيـدروكــسـيــد الـصـوديــومq ثم تـقــطـر. إذا كـانت كــمـيـة
الآزوت اIسترجعـة ضعيفة في نـفس النسبq فإن تسرب
الآزوت يحدث في جهاز الـتقطير وليس في جهاز عملية
الـتـمـعـدن. �ـكن أن يـكـون الـسـبب تـسـرب من أنـبـوب في
جـهـاز تقـلـيـدي أو كـون أن رؤوس جـهاز الـتـكـثـيف لـيست
مغمـورة كلـيا في حمض الـبوريك مـنذ بدء الـتقـطير. من
الأحسن أن يخضع هذا الجـهاز لهذه التجـربة قبل مراقبة
عــمــلـــيــة الاســتــرجــاع تـــبــعــا لــطــريـــقــة الــعــمل اIـــبــيــنــة في

.(3.4.7)

q%100 ـستـرجـعة أكـبر منIإذا كانت كـميـة الآزوت ا
فلا �كن ملاحظة أي تسرب للآزوت.

في هذه الحالةq �كن أن تكون الأسباب كالآتي :

qأ) سولفات الأمونيوم ملوث

ب) النـظـاميـة الحـقيـقـية لـلـمـحلـول اIـعيـّر أصـغر من
qقيمتها المحددة

qعيرّ خاطئةIج) معايرة المخبار للمحلول ا
د) درجــــة حـــــرارة المحــــلـــــول اIــــعــــيـّــــر أعــــلـى من درجــــة

qحرارة معايرة المخبار
هـ) تدفق المحلول اIـعيرّ خارج المخبـار يفوق السرعة

القصوى التي تكون فيها معايرة المخبار مقبولة. 

3.4.7 الـــتـــحـــقق من فـــعـــالـــيـــة طـــريـــقـــة عـــمل عـــمـــلـــيــة

الـتـمـعـدن بـاسـتـعـمال 0,16 غ من هـيـدروكـلـورور اللـيـزين
(9.3) أو 0,18 غ مـن الــــتــــريــــبــــتــــوفــــان (9.3) مع 0,67 غ من

السكاروز (10.3).

يجب اسـترجاع 98% على الأقل من النـسبة الكـتلية
للآزوت. إذا كـانت نـسـبـة الآزوت اIـستـرجع أقل من %98
بـعـد الحـصـول عــلى نـسـبـة الأمـونــيـوم اIـسـتـرجع 99% إلى
q%100 فـإن درجـة الحـرارة أو مـدة عـمـلـيـة الـتـمـعـدن كـانت

q(1.2.7) ــبــيــنــة فيIتــتــبع طــريــقــة الــعــمل ا)c غــيــر كــافــيـة
الــفـــقــرة الأولى واIلاحــظــة q(1 أو أن جــزءا مـن الــعــيــنــة لم
يــــهــــضـم (أو لم يـــــحــــرق) داخـل أنــــبــــوب (kjeldahl). يــــكــــون
الــتـــقـــيــيـم الــنـــهــائـي لــلـــنــتـــائج أحـــسن إذا أجـــري في إطــار
بــرنـامج تجــارب الـفــعـالـيــة الـتـي تحـسب فــيـهـا الخــصـائص
الإحـصـائـيـة في داخل المخـابــر ومـا بـX المخـابـر عـلى أسـاس

تحليل عينات الحليب. 

4.4.7 تـدل النـتائج الـسفـلى اIـتحـصل علـيهـا في أحد

تجــارب الاســـتــرجــاع (أو أعــلى من 100% في (2.4.7)) عــلى
وجـود أخطـاء في طـريقـة الـعمل و/أو عـدم دقـة في تركـيز

محلول حمض الكلورهيدريك (7.3).

8 - الحساب والتعبير عن النتائجالحساب والتعبير عن النتائج

1.8 حساب نسبة الآزوت حساب نسبة الآزوت

1.1.8 تحــسب نــســبــة الآزوت اIــوجــودة في الــعــيــنــة
اIأخوذة للتجربةqWN q بواسطة اIعادلة الآتية :

1,4007(VS � Vb)Mr

WN = ������������������

m

حيث :

WN : نــســبـة الآزوت اIــوجــودة في الـعــيــنـة اIــأخـوذة
qعبر عنها على شكل نسبة مائوية للكتلةIللتجربة وا

VS : الحـــجم الــرقـــمي لحــمض الـــكــلـــورهــيــدريك (7.3)
بـاIــلـيـلـيــتـر اIـســتـعـمل في الــتـحـديـد (3.2.7) واIـعــبـر عـنه

qبتقريب 0,05 ملل على الأقل
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Vb : الحــجـم الــرقـــمي لحــمـض الــكـــلــورهـــيــدريك (7.3)

القـيمة الـرقمـية لحجم بـاIيـليلـتر اIـستعـمل في التـجربة
عــلى بــيــاض (3.7) واIــعــبـــر عــنه بـــتــقــريب 0,05 مــلـل عــلى

qالأقل
Mr : اIولارية الحقـيقية لحمض الكلورهيدريك (7.3)

qعبر عنها بتقريب أربعة أرقام بعد الفاصلةIوا
m : القيمة الرقمـية لكتلة العيـنة اIأخوذة للتجربة

q(1.7) بالغرام واIعبر عنها بالتقريب 0,1 ملغ.
2.1.8 يــعــبــر عن الــنــتــائج اIــتــحـصـل عــلـيــهــا تــقــريــبـا

بــأربـــعــة أرقـــام بــعــد الـــفــاصــلـــةq إذا اقــتـــضى الأمــر لإجــراء
q(1.8) حـسـابات لاحـقـة. إذا تعـلق الأمـر بالـنـتائج الـنـهائـية
يعبر عن نسبة الآزوت بتقريب ثلاثة أرقام بعد الفاصلة
ونـــســبـــة الآزوت الإجــمـــالي بـــرقـــمــX بـــعـــد الــفـــاصـــلــة. من
الأحسن ألاّ تقرب النتـائج قبل الاستعمال النهائي لقيمة

التجربة.
مـلاحــظـةمـلاحــظـة - يــصـبـح هـذا عــلى وجـه الخـصــوص عــنــدمـا
تسـتعـمل هذه الـقـيم لاحقـا. تكـون هذه الحـالةq مـثلا عنـدما
تسـتعـمل قيم الـتجـارب الفـردية اIـتحـصل علـيها انـطلاقا
من تحلـيل عدة عـيـنات لحـساب إحـصائـيات فـعالـية اIـنهج
اIتعلق بالـتغييرات في نفس المخـابر وفي ما بX المخابر.
هـو نفس الحـال أيـضـا عنـدمـا تـستـعـمل هذه الـقـيم كـمرجع
عـنـد معـايرة جـهـاز ما (مـثلا جـهاز تحـليل الحـلـيب بالأشـعة
فوق الحمراء)q حيث تسـتعمل القيم اIتعلقة بعدة عينات
لحسـاب ارتـدادي بسـيط أو مـتعـدد. وفي هـذه الحالاتq من
الأحــــسـن ألاّ تــــقــــرب الـــــنــــتــــائـج اIــــتـــــحــــصل عـــــلــــيــــهـــــا قــــبل

استعمالها لحسابات لاحقة.
2.8 حساب نسبة اIادة الآزوتية الإجمالية حساب نسبة اIادة الآزوتية الإجمالية

1.2.8 تحسب نسبة اIـادة الآزوتية الإجماليـة للعينة

اIأخوذة للتجربةWP q بواسطة اIعادلة الآتية : 
WP = WN X 6,38

حيث :
WP : هي نـســبـة اIـادة الآزوتــيـة الإجـمــالـيــة لـلـعــيـنـة

qائوية للكتلةIعبر عنها بالنسبة اIأخوذة للتجربة واIا
WN : هي نـسـبـة الآزوت لـلـعـيـنـة اIـأخـوذة لـلـتـجـربـة

واIـعـبـر عـنـهـا بـالـنـسـبـة اIـائـويـة لـلـكـتـلـةq تـقـريـبـا بـأربـعة
q(1.8) أعداد بعد الفاصلة

6,38 : هـو العامل اIضـاعف اIقبول عـموما للـتعبير

عن نسبة الآزوت كنسبة اIادة الآزوتية الإجمالية.
2.2.8 يــعــبــر عن الــنــتــائج اIــتــحـصـل عــلـيــهــا لــنــســبـة

اIــادة الآزوتـــيــة الإجــمـــالــيــة بـــثلاثــة أرقــام بـــعــد الــفـــاصــلــة
تـقريباq إذا اقـتضى الأمر لحـسابات لاحقـة. إذا تعلق الأمر
بــالــنــتــائـج الــنــهــائــيـة q(1.8) يــكــفي أن يــكــون رقــمــان بــعـد

الفاصلة.

9- الدقـة الدقـة
1.9  التجربة ما بX المخابر التجربة ما بX المخابر

تـسـتخـرج قـيم الـتـكـرارية وإعـادة الـتـجـربـة في عدة
مـخابر عن نتـائج التجربـة ما بX المخابـر. �كن ألاّ تطبق
هذه القيم الناتجة عن هذه التجربة في مجالات التركيز

واIصفوفات غير تلك التي � توضيحها. 
2.9 التكرارية التكرارية

Xفــــرديــــتـــ Xلا يــــتــــعــــدى فــــرق نـــتــــيــــجــــتي تجــــربــــتــــ
مـنـفردتـqX اIـتـحـصل عـلـيهـمـا بـواسـطـة نـفس اIـنهـج على
نـفس اIـادةq الخـاضـعـة لـتـجـربـة في نـفس المخـبـر من طـرف
نفس المحلل باستـعمال نفس التجهيزات في فترة زمنية
قــصـيـرةq 0,006% لـنــسـبـة الآزوت (0,038% لــنـســبــة اIـادة

الآزوتية الإجمالية) إلاّ في 5% من الحالات على الأكثر. 
3.9  إعادة التجربة في عدة مخابر إعادة التجربة في عدة مخابر

Xفـرديـتـ Xنــتـيـجــتي تجـربـتــ Xلا يـتـعـدى الــفـرق بـ
اIـتـحـصل عـلـيـهـمـا بواسـطـة نـفس اIـنـهج عـلى نـفـس اIادة
Xالخــاضـــعــة لــتــجـــربــة في عـــدة مــخــابـــر من طــرف مـــحــلــلــ
مخـتلفX بـاستعـمال تجهـيزات مخـتلفةq 0,0077% لنـسبة
الآزوت (0,049% لنسبـة اIادة الآزوتية الإجـمالية) إلاّ في

5% من الحالات على الأكثر.

ــــــــــــــــــــــــــــــ
ملحوظـةملحوظـة

طريقة عمل لتحليل مواد أخرى Iشتقات الحليب فيطريقة عمل لتحليل مواد أخرى Iشتقات الحليب في
حالة عدم وجود منهج خاص بهذه اIنتجاتحالة عدم وجود منهج خاص بهذه اIنتجات

1- عموميات عموميات
� تـوسيع طـريقـة الـعـمل اIـبيـنـة في هـذا اIـنهج و�
تقييم فعاليتها لتحليل حليب البقرq في حالة عدم وجود
أي مـــنــــهج خـــاص لــــهـــذه اIــــنـــتــــجـــاتq �ــــكن لــــلـــمــــخـــبـــر أن
يــســـتــعـــمل نــفـس طــريـــقــة الـــعــمل مـع تــغـــيــيـــرات طــفـــيــفــة

لتحديد نسبة الآزوت لسلسلة من منتجات الحليب.
مع ذلكq من الأحـسن التـسجـيل أنه لم يتم اIـصادقة

على طريقة العمل وفعاليتها لهذا النوع من التطبيق.
2- طريقة العمل طريقة العمل

يــوزن بـالــتــقـريب 0,1 غq الـكــتـلــة اIــنـاســبـة لــلــعـيــنـة
اIأخوذة للتجربة اIستخلصة من عينة التجربة المحضرة
جــيــدا كـمــا هــو مـبــX لاحــقــاq تحـدد نــســبـة الآزوت بــاتــبـاع

اIنهج اIبX من (1.7) إلى (4.7).
من الأحـسن ألاّ يتم تـغـيـير كـمـيات حـمض الـكـبريت
(3.3) ومـحـلول هـيـدروكـسـيـد الـصـوديوم (4.3) اIـسـتـعـمـلة
Xفي عملـية التمـعدن والتقـطير. يؤدي تـغيير الـنسبة ب
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qـركـبــات الأخـرى بـزيــادة كـمــيـة الحـمضIكـمــيـة الحـمـض وا
إلى خــفض نـــقــطــة الــغــلــيـــان الأولــيــة لــلــمــزيـج في عــمــلــيــة

التمعدنq فلا ينصح به إذا.
من الأحــسن اســـتــعــمــال عــامـل مــنــاسب مـن الــعــيــنــة
اIــأخــوذة لــلــتــجــربــة بــالــعــمل بــالــكــواشف المحــددة في هــذا
اIــنــهج. �ــكن تــقــديــر الــعــامل اIــنــاسب لــلــعــيــنــة اIــأخـوذة

للتجربة لجميع عينات التجربة كما يلي.
يجب أن تـكون كـميـة البروتـينـات اIثـلى داخل كرة
(kjeldahl) (2.4) مــــــحـــــصــــــورة بـــــX 0,15 غ و0,30 غ فـي كل
كــرة ولــكل عــيــنــة. وكـذلـك إذا كــانت عــيــنــة مــتـوســطــة من
شــــيـــــدار تحـــــتــــوي عـــــلى 24.00% من الـــــبــــروتـــــيــــنـــــاتq من
الأحـــسن أن تــــكـــون كـــتـــلــــة الـــعـــيـــنــــة اIـــأخـــوذة لـــلــــتـــجـــربـــة

محصورة بX 0,625 غ و1,25 غ.
يـــعــتــمــد اخــتــيـــار اســتــعــمــال كــتـل الــعــيــنــة اIــأخــوذة
لــلـــتــجــربـــة الــتـي تــكــون قـــريــبـــة من الحــد الأســـفل أو الحــد
الأعلى للمجـالq على كمية الحمض الذي يستهلك من قبل
اIركبـات الأخرى للـعينـة أثناء عـمليـة التمـعدن (أي اIواد

الدسمة والهيدروكاربونات).
يـصف هـذا اIـنـهج إضـافـة 25 مـلل (حـوالي 46 غ) من
حـمض الكبريت إلى الـعينة اIـأخوذة للتـجربةq داخل كرة
(kjeldahl). في نــهــايــة عــمــلــيـة الــتــمــعــدنq يــجب أن يــبــقى
حوالي 15 غ من حمض الكـبريت داخل الكرة لحجز جميع

الآزوت.
يــنـبــغي الإشـارة إلـى أن كـمــيـة حــمض الــكـبــريت قـد
اسـتـهـلكـت من طـرف العـيـنـة اIـأخـوذة لـلـتـجـربـة وخـسرت
أيـضـا عن طريـق التـبـخر خلال عـمـليـة الـتمـعـدن. �كن أن
تــكـــون الــكــمــيــة اIـــتــســربــة عـن طــريق الــتــبـــخــر مــســاويــة
لـلكـمـيـة اIـستـهـلـكة مـن طرف اIـواد الـعـضويـة في الـعـيـنة
qأخـوذة للتجربة. تـعتمد الكتـلة النهائيـة لبقايا الحمضIا
عـــلى هــاتـــX الــعـــمــلـــيــتـــX. إذا كــانـت خــســـارة الحــمض عن
طــــريق الـــتــــبـــخـــر كـــبــــيـــرة جـــدا (بـــســــبب الـــشــــفط الـــزائـــد
للأبخـرة خلال عـمـليـة الـتمـعـدن أو أن عنق الـقـارورة حار
جــدا)q مـن اIــمــكن أن يــتــبــقى قــلــيل جــدا من الحــمـض بــعـد
عـملية التـمعدنq حتى إذا كانت الـعينة اIأخـوذة للتجربة

ذات حجم كاف.
تـتسـبب الكـمـية اIـتبـقيـة للـحمض غـير الـكافـية في
تـبـلور اIـادة اIـتـمعـدنـة بـعد 25 دقـيقـة من الـتـبـريد و إلى

استرجاع منخفض للآزوت.
تــعــتــبــر الــقـــشــدة الــتي تحــتــوي عــلى 40% من اIــواد
الـدسـمـة مـثـلا عن مـنـتـوج حـسـاس. في هـذه الحـالـةq تـكـون
نــســـبــة الــبــروتــيــنــات أو الآزوت في الـــعــيــنــة مــنــخــفــضــة
ونـسبـة اIواد الدسـمة مـرتفـعة. نـفتـرض أن عيـنة وسطى
%1,9 qواد الدسمةIللقـشدة تحتوي على حوالي 40% من ا
من الـــبــروتـــيــنــات و2,9% من الـلاكــتــوز لـــكي نــتـــحــصــــل

(2,4) (kjeldahl) عــلى 0,15غ مـن الـــبـــروتــيـــنـــات داخـل كــرة
من الأحسن اسـتعمـال عيـنة مأخـوذة للتـجربة من 7,98 غ.
تحتوي إذن هذه العـينة اIأخوذة لـلتجربة على 3,16 غ من
اIــــواد الــــدســــمـــة الــــتـي تــــســــتــــهـــــــلـك بــــنــــفــــســــهـــــــا 56,9 غ
(حــوالـــي 30,9 مـــلل) مـن حــمض الـــكـــبــريـت خلال عـــمــلـــيــة
التـمعدنq بـدون أخذ في الاعـتبار فـقدان حمض الـكبريت
بـــــالــــــتــــــبـــــخـــــــــر (يـــــفــــــتـــــرض أن 1 غ من اIــــــادة الــــــدســــــمــــــة
يـــســـتــــهــــــــلـك 18 غ مـن حـــمض الــــكـــبــــريت خـلال عـــمــــلـــيـــة
الـتــمــعـدن). هــذا مــثــال عـلـى الحـالــة الــتي يــجب أن تــقـلص
فيهـا كمية العـينة اIأخـوذة للتجربـة للحصـول على كمية
مـتــبــقــيــة كـافــيــة من حــمض الــكــبــريت في نــهــايـة عــمــلــيـة
الــــتــــمــــعـــدن. في حــــالــــة مـــادة مــــثل الــــقـــشــــدةq من الأحــــسن
استـعـمـال مـحلـول مـعـايـر ذي تركـيـز مـنـخـفض (مثلا 0,01
مـول/ل). في مــثل هـذه الحــالاتq من الـضـروري تــخـفـيض
كمـية الـعيـنـة اIأخـوذة للـتجـربـة لكي تـتبـقى كـميـة كافـية

من حمض الكبريت في نهاية عملية التمعدن. 
�ـكـن أن تحـدد كــمــيـة الــســكـاروز اللازمــة لــلـتــجــربـة
عـلى بــيـاض أو المحـالـيل اIـعـايــرة للاسـتـرجـاعI qـواد أخـرى

غير حليب البقر كما يأتي :
يـجب أوّلا إجـراء تـقـديـر الـنـسب الـتـقـريـبـيـة لـلـمواد
الـدســمـةq لـلــبـروتـيــنـات والـهــيـدروكـربــونـات لـنــوع عـيـنـة
الـتــجـربـة اIـعـنـيــة والـقـيـمـة الـتــقـريـبـيـة لـلــعـيـنـة اIـأخـوذة

للتجربة اIستعملة في عملية التمعدن.
فـيـما بـعـد أثـنـاء عـمـلـية الـتـمـعـدنq يـسـتـهلك 1 غ من
اIـادة الـدســمـة حـوالي 18 غ من حـمض الــكـبـريتq 1 غ من
الـبروتـينـات يسـتهلك 9 غ من حمض الـكـبريتq و1 غ من
هــــيـــــدروكــــاربـــــونــــات يـــــســــتـــــهــــلـك حــــوالي 7 غ من حـــــمض

الكبريت.
على أساس هذه اIـعلوماتq من اIمكن حساب كمية
الحــمض اIـســتـهــلك من طــرف الـعــيـنــة اIـأخــوذة لـلــتـجــربـة
وكـمـيـة السـكـاروز اللازمـة لاسـتهلاك نـفس كـمـيـة الحمض
خلال عــمـلــيــة الـتــمــعـدن. مـن الأحـسن أن تــســتــعـمل كــمــيـة
الـسكاروز المحسوبـة للعينة اIـأخوذة للتجـربة على بياض

وللمحلول اIعاير لاسترجاع سولفات الأمونيوم.
من أجـل مــــحــــلــــول مــــعــــايــــر لاســــتــــرجــــاع الآزوت من
الأحـمـاض الأميـنـية q(7.4.3) تـخفض كـمـية الـسـكاروز إلى
مـا يعـادل الحـمض الـذي يتـم استـهلاكه (يـحـسب عـلى شكل
بـروتـيـنـات) بـهــيـدروكـلـورور الـلـيـزيـن أو الـتـريـبـتـوفـان.
يــــؤخـــذ كـــافـــتــــراضq أنّ اســـتـــرجـــاع الآزوت خـلال عـــمـــلـــيـــة
التـمعدن لـلجهـاز اIستـعملq هو نـفسه بـالنسـبة للـعينات
الأخرى غير الحـليبq وذلك بدون إجـراء تجارب استرجاع
أخرى للحـصول على شروط تسمح بالوصول إلى مراحل
ªـــاثـــلــــة لحـــمض الـــكـــبـــريـت اIـــتـــبـــقي فـي نـــهـــايـــة عـــمـــلـــيـــة

التمعدن.


