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Taman opinnaytetyon toimeksiantajana toimii Valion aluelaboratorio. Ty0 toteutettiin
Seindjoen aluelaboratoriossa yhteistydssa kemian ja maitolaboratorion kanssa.
Opinnaytetyon tavoitteena oli selvittaa, voidaanko nykyisen maitokalibrointisarjan
valmistusmenetelma korvata IDF 490 -standardin mukaisella valmistusmenetelmalla.
Nykyisen maitokalibrointisarjan naytteet valmistetaan kauppanesteista ja raakamaidosta.
Etenkin raakamaidosta valmistetut naytteet eivat pysy tarpeeksi tasalaatuisina kahden viikon
analysoinnin aikana. Naytteita kaytetaan laboratorioissa seka tuotannossa
kalibrointinaytteina FTIR-analysaattoreilla.

Tyo6ssé toteutettiin kolme tutkimusta. Ensimmaisena selvitettiin raakamaidon koostumuksen
laatu ja miten se mahdollisesti muuttuu sailytyksen aikana seka mitka tekijat sailyvyyteen
vaikuttavat. Toisessa tutkimuksessa tutkittiin, miten standardin menetelman maidon eri
komponentit pastoroitu kuorittu maito, pastéroitu kerma, permeaatti ja proteiinijae toimivat
erillisina kalibrointisarjoissa. Viimeisessa tutkimuksessa valmistettiin sarjat standardin
menetelman mukaisesti yhdistamalla maitojakeita seka seurattiin sailyvyytta viiden viikon
ajan. Tyon tutkimuksien tulokset osoittivat, ettéa standardin mukaisella menetelmalla
valmistetut maitokalibrointisarjat soveltuvat kaytettyihin analyysimenetelmiin ja nykyinen
menetelma voidaan korvata uudella osittain tai kokonaan.
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This thesis was commissioned by Valio regional laboratory. The work was carried out in the
Seingjoki regional laboratory in collaboration with the chemistry and milk laboratory. The
purpose of the thesis was to study whether the current production method of the milk
calibration sample set could be replaced by the production method according to the IDF 490
standard. Samples from the milk calibration set currently in use are prepared from
commercial milk products and raw milk. The samples prepared especially from raw milk do
not remain homogeneous during the two weeks of analysis. The samples are used in the
laboratories and in production as calibration samples by FTIR analyzers.

Three studies were carried out for the thesis. The research question was to find out the
guality of the raw milk composition, its changes during storage and the factors effecting on its
shelf life. The second study examined different components of the standard method milk:
pasteurized skim milk, pasteurized cream, permeate and protein and how they act separately
in the calibration series. In the last study, sample sets were prepared according to the
standard method by combining milk fractions and the storage was monitored for five weeks.
The results of these three studies showed that the milk calibration sample sets prepared
according to the standard method are suitable for the analytical methods and that the current
method can be partially or completely replaced with it.
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Kaytetyt termit ja lyhenteet

FFA

FOSS Combi

Homogeeninen

ISO

Kalibrointi

LIMS

Mittaepavarmuus

Nicolet

Nayte

Permeaatti

Sarja

Separaattori

Stabiili

UF-suodatettu

Proteiinijae

Free Fatty Acids, vapaat rasvahapot.

Raakamaidon analysaattori.

Koostumukseltaan yhtendinen aine.

Kansainvalinen standardisoimisjarjesto.

Laitteen antamaa lukemaa verrataan jaljitettavasti mittanormaaliin.

Kalibroinnin avulla kaytetty laite voidaan virittaa.

Laboratorion tiedonhallintajarjestelma.

Mitattuun tulokseen liittyva mittaepavarmuus. Mittaustulokset sisélta-
vat epavarmuuden, vaihteluvalin, mika kuvaa mitatun tuloksen vaih-

teluvalia.

FTIR spektrofotometri.

Perusjoukon tai yksikkéryhman osa, joka on tarkoituksen mukaisesti

otettu, jotta voidaan tutkia sen ominaisuuksia.

Kalvosuodatustekniikan kalvon lapaissyt osa.

Yhden naytteen isompi kokonaisuus.

Erottelulaite.

Vakaa, tasalaatuinen.

Ultrasuodatettu maito.



1 JOHDANTO

1.1 Tyon tausta ja tavoitteet

Taman opinnaytetyon toimeksiantajana toimii Valio Oy Seinajoen aluelaboratorio. Tyodn tutki-
musosio suoritettiin kemian laboratoriossa seka osittain yhteistydssa maitolaboratorion
kanssa. International Dairy Federation eli kansainvalinen meijeriliitto on julkaissut yhteis-
tydssa ISO: n kanssa standardin IDF 490, joka sisaltaa tietoa maidon kalibrointinaytteiden
kayttotarkoituksesta, analyysimenetelmasta ja naytteiden valmistustavasta eri mittakaavan
ymparistoissa. Opinnaytetyon tarkoituksena oli selvittda, voidaanko vanha maitokalibrointi-
sarjan valmistustapa korvata uudella IDF 490 -standardin mukaisesti tehdylla menetelmalla,
jossa kalibrointindytesarjat valmistetaan kayttamalla maidon eri komponentteja niita yhdista-
malla. Maidon eri komponentteja, joita kaytetaan ovat kuorittu maito, kerma, uf-suodatettu
permeaatti ja proteiinijae. Nykyisella maitokalibrointisarjan menetelmalla naytteet valmiste-
taan kauppamaidoista ja raakamaidosta eivatka raakamaidosta tehdyt naytteet pysy taysin
tasalaatuisina kahden viikon analysoinnin aikana. Selvitys tehtiin naiden kahden menetelman

valmistustapaa vertailemalla, naytteiden stabiiliutta ja kemiallista sailyvyytta seuraamalla

Nykyisessa kalibrointisarjojen valmistusmenetelmassa kaytetaan kauppamaitoja ja raakamai-
toa. Etenkin raakamaidosta valmistetut sarjat tuottavat ongelmia niiden stabiiliuden osalta.
On huomattu, ettd naytteiden tulokset alkavat heittelemaan eivatka ne pysy tarpeeksi tasa-
laatuisina kahden viikon kayttdian aikana. Kalibrointisarjan naytteita kaytetaan laboratorioissa
ja tuotannossa. Analysointeja suoritetaan Foss MilkoScan FT3 -analysaattorilla, referenssi-
menetelmilla sekd maitolaboratorion Foss Combi -analysaattorilla.

1.2 Rakenne

Opinnaytety6ssa kaydaan lapi teoriaosiossa raakamaidon koostumusta ja kasittelya, FTIR-
tekniikkaan perustuvaa analysaattoria ja IDF 490 -standardiin perustuvaa kalibrointisarjan

menetelmaa. Tydssa toteutettiin laboratoriossa kolme tutkimusta, jotka on esitetty jokainen
omassa luvussaan. Tutkimuksien luvut sisaltavat lahtotiedot, toteutuksen ja tulokset. Tutki-

muksien tuloksia ja jatkosuunnitelmia on vedetty yhteen ty6n viimeisessa luvussa.
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2 MAITO

2.1 Maidon koostumus

Raakamaito tarkoittaa maitoa, joka on lypsyn jalkeen ainoastaan jddhdytetty (Euroopan par-
lamentin ja neuvoston asetus elainperaisia elintarvikkeita koskevista erityisista hygieniasaan-
noista 853/2004). Raakamaitoon ei ole lisatty tai siita ei ole poistettu mitaan. Sita ei ole kuu-
mennettu yli 40 celsiusasteeseen. Alarinnan (2020) mukaan maito on valkoista, tasalaatuista
ja lapinédkymaéatonta nestettd. Se on maultaan ja hajultaan puhdasta seka hieman makeaa.
Maito koostuu kahdesta paafaasista, jotka ovat rasvafaasi ja rasvaton vesifaasi. Rasva ja ve-
sifaasit koostavat maidosta emulsion, joka on 6ljy vedessa (Bylund, 2003, s. 19). Alarinnan
(2020) mukaan vesipitoisuus maidossa on 87 % ja loput 13 % on kuiva-ainetta. Veden li-
saksi maito sisaltaa hiilinydraatteja 4,7 %, rasvaa 4,3 %, proteiineja 3,5 % ja kivennaisaineita
0,7 %. Normaali maidon pH on yleensa 6,5-6,7, maidon ollessa 25 °C. Maidon rasvafaasi liu-

kenee maidon vesiosaan, jota kutsutaan myds polydisperssisysteemiksi.

Maito sisaltda rasvaa yleensa noin 4,4 %, mutta koostumus voi vaihdella lehm&n mukaan ro-
dusta ja ruokinnasta (Bylund, 2003, s. 22). Maitorasva esiintyy pienina palloina maitoseeru-
missa. Maitorasva koostuu tri-, di- ja monoglyserideistd, rasvahapoista, karotenoideista, ste-
roleista ja vitamiineista. Maidon rasvapalloset ovat kevyitéa, minka takia kerma nousee pin-
nalle. Maitorasva on sekoitus erilaisia rasvahappoestereitd, jotka muodostavat noin 90 %
maitorasvasta. Rasvahappoestereita kutsutaan triglyserideiksi, jotka koostuvat glyserolista ja

erilaisista rasvahapoista.

Proteiinien osuus maidossa on noin 3,5 % (Bylund, 2003, s. 25). Proteiinin méaara ei vaihtele
niin paljon kuin rasvan maara maidossa. Maidon proteiineista 80 % koostuu kaseiinista ja lo-
put 20 % heraproteiinista. Kaseiini muodostaa maidolle ominaisen valkoisen varin. Juuston
valmistuksen yhteydessa sivutuotteena muodostunut hera voidaan hyédyntaa jauhemuotoi-
sen heraproteiinin valmistukseen. Maidon proteiinit ovat isoja molekyyleja, jotka koostuvat
yhdesta tai useammasta aminohappoketjusta. Proteiinimolekyyli sisaltaa 100-200 kytkeyty-

nyttd aminohappoa.

Bylund (2003, s. 33) tuo esiin, ettd maidon entsyymeista tehdaan erilaisia laadunvalvonnalli-

sia analyyseja, niitd ovat fosfataasi, katalaasi, lipaasi ja peroksidaasi. Entsyymit vaikuttavat
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maidon makuun, hajuun ja sailyvyyteen. Entsyymit ovat proteiineja, jotka aktivoivat kemialli-
sia reaktioita ja vaikuttavat reaktion kulkuun seka nopeuteen. Entsymaattiseen toimintaan
vaikuttaa eniten lampdtila ja pH, koska entsyymit ovat aktiivisimpia 25-50 °C. Jos l[ampétila

kohoaa yli 50 asteen, entsyymien toiminta voi hairiintya tai lakata kokonaan.

Laktoosi on sokeria, jota esiintyy maidossa molekyyliliuoksena (Bylund, 2003, s. 34). Lak-
toosi kuuluu orgaanisten yhdisteiden ryhmaan, hiilihydraatteihin. Hiilihydraatit ovat suuri ener-
gianlahde ruokavaliossa. Ne hajoavat energiapitoisiksi yhdisteiksi, jotka liittyvat biokemialli-
siin reaktioihin, joihin tarvitaan energiaa. Maitosokeri on disakkaridi, molekyyli sisaltaa glu-
koosia ja galaktoosia, jotka ovat monosakkarideja. Maitohappobakteerit tuottavat laktaasient-
syymia, joka pilkkoo maidon laktoosia ja alkaa muuttamaan sita glukoosiksi ja galaktoosiksi
(Bylund, 2003, s. 34). Maitohappobakteerien muut entsyymit muuttavat galaktoosia ja glukoo-
sia maitohapoksi. Maidon laktoosipitoisuus voi vaihdella 3,6 % - 5,5 %. Jos maitoa kuumen-
netaan liilan kauan korkealla lampdtilalla, maito alkaa muuttua rusehtavaksi. Reaktiota kutsu-
taan karamellisoitumiseksi, joka ei ole entsymaattinen reaktio, vaan siihen osallistuvat pelkis-
tavat sokerit. Maidon kuumentamiseen liittyy myds entsymaattinen reaktio, Maillardin reaktio,
jossa maidon laktoosi reagoi proteiinien vapaiden aminoryhmien kanssa. Maillardin reaktio

voi aiheuttaa epéatoivottuja maku- ja varivirheita elintarvikkeissa.

Maidosta saa monipuolisesti vitamiineja ja kivennaisaineita. Maitotuotteista saa esimerkiksi
kalsiumia, kaliumia, jodia, B- ja C-vitamiinia (Bylund, 2003, s. 35). Vitamiinit merkitaan isoilla
kirjaimilla ja perasséa voi olla numeeriset alaindeksit. Yleisimpia vitamiineja ovat A-, B-, C- ja
D-vitamiinit. A- ja D-vitamiinit liukenevat rasvaan, muut vitamiinit ovat vesiliukoisia. Yleisesti
kaikki maitotuotteet ovat hyva vitamiinin lahde. Vaharasvaiset tai rasvattomat tuotteet sisalta-
vat vahemman A- ja D-vitamiinia ja luomumaidossa ei ole ollenkaan D-vitamiinia. Vitamiinit
ovat orgaanisia aineita, jotka esiintyvat hyvin pienina pitoisuuksina. Elimisto ei pysty synteti-
soimaan vitamiineja, joten ne tulee saada ravinnosta. Vitamiinien lisaksi maito siséltaa useita
kivenndaisaineita, mutta niiden kokonaisuuspitoisuus maidossa on alle 1 % (Bylund, 2003, s.
35). Maidon seerumissa tai kaseiiniyhdisteissa esiintyy mineraalisuoloja, joista tarkeimmat

ovat kalsium, kalium, natrium ja magnesium. Suolojen maarat eivét ole maidossa vakioita.
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2.2 Maidon kasittely

Raakamaidon kasittely alkaa sen kerddmisesta tiloilta tilatankkeihin (kuvio 1), jotka jadhdyte-
taan (Kautiainen 2019b). Joka toinen paiva maitoauto kay tyhjentamassa tilatankit ja kuljettaa
maidon meijeriin jatkokasittelyyn. Maitoauton saapuessa tilalle sailidauton tayttdletku litetaan
maatilan jaahdytyssailion poistoventtiilin (Bylund, 2003, s.75). Maitoautossa on virtausmittari
ja pumppu, joiden avulla kirjataan maidon tilavuus. Maitoautoissa on yleensa myos ilman-
poistolaite, jotta maidon sekaan ei sekoitu ilmaa. Pumppaus pysahtyy heti, kun tilan jaahdy-
tyssailio on tyhja. Maitoauton sailié on jaettu useisiin osiin, jotta kuljetuksen aikana maito py-

syy vakaana, eika aiheuta heijausliikettd. Maito kuljetaan meijeriin sailidautojen vastaanotto-

halliin.
Raakamaidon Kuljetus Vastaanotto ja J55hdvtvs
kerays tilalta maitoautolla nadytteenotto yty
Lampokasittely
Separointi Vakiointi Homogenointi pastorointi, UHT,
ESL
Jatkokasittelyt Pakkaus

Kuvio 1. Maidon kasittely (soveltaen Hameen ammatti-instituutti i.a.).

Ennen vastaanottoa jokaisesta maitoerasta tarkistetaan lampdétila ja mikrobiladkejaamat (Ha-
meen ammatti-instituutti, i.a.). Jos maidossa todetaan mikrobilddkejadmia, maitoa ei kayteta
jalostukseen. Maitokuormasta otetaan myds maitondyte automaattisella naytteenottolait-
teella. Naytteesta tehdaan asetetun omavalvontasuunnitelman mukaiset mittaukset. Varmis-
tetaan, etta maito tayttaad kaikki asetetut laatu- ja terveysvaatimukset. Bylundin (2003, s.76)

mukaan yleisimpid maitonaytteiden analysointeja ovat maku ja haju, tankkipuhtaus,



13

suodatus, somaattiset solut, bakteerimaara, proteiinipitoisuus, rasvapitoisuus ja jaatymis-
piste. Raakamaito on erittdin hyva kasvualusta erilaisille bakteereille, joten sitéa kasiteltaessa
pitééa huolehtia hyvasté hygieniasta ja puhtaanapidosta. Nopea raakamaidon jaahdytys estaa

bakteerimaaran kasvun (kuva 1).

NS ) |

Kuva 1. Raakamaidon bakteerien kasvu eri lampétiloissa (soveltaen Bylund, 2003, s. 66).

Nopea jddhdytys parantaa sailyvyyttd huomattavasti (Bylund, 2003, s. 66). Pd&aasiassa raa-
kamaidossa olevat bakteerit ovat peraisin lehmasta sisalta tai utareista ja kaikesta, minka
kanssa maito on kosketuksissa. Hyvélaatuisessa raakamaidossa mikro-organismeja on alle
20 000 CFU/mI. Maitohygienialiiton (i.a.-a) mukaan tuottajamaidon valtakunnallinen bakteeri-
lukujen aritmeettinen keskiarvo oli 9 500 pmy/ml vuonna 2020. Bakteerilukuihin vaikuttaa
vuodenaikavaihtelut. Vuonna 2020 bakteeriluvut ovat olleet korkeimmillaan elokuussa. Raa-
kamaidon somaattiset solut kertovat lehman utareen terveydesta (Maitohygienialiitto i.a.-b).
Mikali maidon solupitoisuus kasvaa yli 200 000 solua/ml, kyseessa on mahdollisesti utaretu-
lehdus. Suomessa tilojen raakamaidosta solupitoisuus tarkistetaan vahintdan kaksi kertaa
kuukaudessa. Somaattisten solujen aritmeettinen keskiarvo tuottajamaidosta oli 152 000 so-

lua/ml vuonna 2020.

Raakamaito otetaan vastaan maitoautosta erillisessé vastaanottotilassa (Hameen ammatti-

instituutti, i.a.). Maidon vastaanoton tulee olla huolellisesti erotettu tuotantotiloista, koska raa-
kamaidon mukana voi tulla bakteerifageja (Alarinta, 2020). Niitd esiintyy luonnossa lannassa,
Mmaaperassa ja pintavesissa. Vastaanotettu raakamaito punnitaan ja pumpataan varastosiiloi-
hin odottamaan kasittelya (Bylund, 2003, s. 77-79). Siilojen tilavuus on noin 25 000-150 000

litraa ja ne ovat varustettu yleensa sekoitusjarjestelmalla ja CIP (clean in place) -
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pesujarjestelmalla (Spreer, 1998, s. 73). Siiloissa on sekoitus, jotta kerma ei nouse pinnalle.
Sekoitus ei ole voimakasta, silla voimakas sekoitus aiheuttaa rasvapallosten hajoamisen ja
tama altistaa maidon lipaasientsyymien aktivoitumisen, lipolyysi aiheuttaa maitoon virhema-
kuja. Kautiainen (2019a) korostaa, ettd raakamaidon lampdtila pidetaan alle neljan celsius-
asteen, jonka jalkeen se voidaan separoida, vakioida, lampdkéasitella ja mahdollisesti ho-
mogenoida. Kautiainen (2019b) painottaa, ettd raakamaitoa kasitellaan erilaisilla menetel-
mill& riippuen valmistettavan tuotteen ominaisuuksien mukaan. Kasittelyilla varmistetaan tuot-

teiden laatu ja turvallisuus.

Ensimmainen vaihe vastaanoton jalkeen on separointi (Hameen ammatti-instituutti, i.a.). Silla
tarkoitetaan komponenttien mekaanista erottamista kayttaen keskipakovoimaa. Separointia
kaytetadn meijeriteollisuudessa maidon rasvaosan ja rasvattoman osan erottamiseen. Ras-
van erottuminen separoinnissa perustuu Stoken lakiin. Kun maito johdetaan separaattoriin,
kerma ja rasvaton maito erottuvat pyérivan kuulan levyvéleissa. Separaattorin toiminnassa
vaikuttaa keskipakovoima ja keskihakuvoima. Toiminnan aikana rasvaton maito kulkeutuu
reunoilla ja rasvapallot liikkuvat keskelle, koska ne painavat enemman. Rasvapallojen erottu-
minen tapahtuu nopeasti, mikéli vesi- ja rasvaosan tiheydet ovat erisuuruisia. Kylma maito
kuoriutuu huonommin, koska viskositeettiarvo on suurempi kylmalla maidolla kuin lampimalla
maidolla. Maito [ammitetd&n ennen kuin se johdetaan separaattorille. Optimaalinen lampétila

vaihtelee 45-65 °C valilla.

Maidon vakiointi tapahtuu separoinnin jalkeen (Hameen ammatti-instituutti, i.a.). Vakiointi tar-
koittaa rasvapitoisuuden saatéd. Meijeriin saapuvan raakamaidon rasvaprosentti on n. 4,3 %.
Rasvapitoisuus saadetaan vakioinnilla kaupassa myytavien maitojen rasvapitoisuuksiin, jotka
ovat 0 % rasvaton maito, 1 % ykkdsmaito, 1,5 % kevytmaito ja 3,5 % taysmaito. Vakioinnin
voi tehda kolmella eri tapaa panosvakiointina, suoravakiointina tai komponenttivalmistuk-
sena. Panosvakiointi tarkoittaa, etta taysmaitoa lisatdan rasvattomaan maitoon ennalta méa-
ritetyssa suhteessa. Suoravakioinnissa kermaa ja rasvatonta maitoa sekoitetaan toisiinsa se-
paroinnin aikana jatkuvatoimisesti. Komponenttivalmistus tarkoittaa maidon vakiointi kah-

desta eri komponentista. Komponentit ovat rasvaton maito ja 12 % kerma.

Homogenoinnin tarkoituksen on saada maidosta homogeeninen seos eli rasvapallosten ko-
hoaminen pintaan estetdan (Hameen ammatti-instituutti, i.a.). Homogenoinnin aikana maidon
rasvapalloset pilkkoutuvat niin pieniksi, etté ne eivat nouse pintaan vaan pysyvat tasaisesti

maidon seassa. Homogenoinnin jalkeen suoritetaan pastorointi (Hameen ammatti-instituutti,
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i.a.). Se on lampdkasittely, jonka aikana tuhotaan mahdolliset tautia aiheuttavat bakteerit.
Pastorointi ei kuitenkaan poista mikrobeja tai ole mikrobitonta. Pastérointi tapahtuu levylam-
monvaihtimessa tai putkilammonvaihdinta kayttaen. Maito kuumennetaan pastéroinnissa va-
hintaan +72 asteeseen 15 sekunniksi. LAmpdokasittely on lieva, eiké vaikuta kemialliseen
koostumukseen tai ravintoarvoon. Pastorointi koostuu eri toimintavaiheista, jotka ovat esikuu-
mennus, kuumennus pastorointilampdtilaan ja jadhdytys. Muita lampokasittelyvaihtoehtoja on
iskukuumennus (UHT-kasittely) tai ESL (Extended Shelf life) -tekniikka, jolloin maito kuumen-

netaan 0,5-2 sekunnin ajaksi 125-135 asteeseen pidemman sailyvyysajan saamiseksi.

2.3 Naytteenotto ja laadunvarmistus

Lehtosen ja Sihvosen (2009, s. 57) mukaan jokaiselle naytetyypille on naytteenottosuunni-
telma, jonka mukaan selvitetddn naytteenottotapahtuman lisdksi naytteiden kasittely ja varas-
tointi. Suunnitelman avulla pidetdan huolta, ettéd nayte pysyy edustavana analysointitapahtu-
maan asti. Naytteenottomenetelmaan vaikuttavat tutkittavien yhdisteiden ominaisuudet, nayt-
teen ominaisuudet ja niistd haluttavat tiedot, analyysimenetelma ja resurssit seka tarkeim-
pana, mika on tutkimuksen tarkoitus. Naytteenottoon liittyy virhemahdollisuuksia, jotka ovat
virheellinen naytteenottotapa, naytteen kontaminoituminen, vaara jatkokasittely ja epaedus-

tava nayte.

Mattila, Ollilainen ja Piironen (2001, s. 32—-35) nostavat esiin, etta naytteenoton jalkeen nayte
voi viela muuttua laadullisesti esimerkiksi sailytyksen aikana. Naytteita ei valttamatta pysty
analysoimaan heti tai tarkoituksella niitd sailytetdédn varastossa ennen analysointia. Sailytyk-
sen virhelahteita voivat olla veden haihtuminen, rasvan hapettuminen, veden imeytyminen,
kontaminaatio tai erilaiset reaktiot sdilytysastioiden materiaalin kanssa. Rasvan mahdollisia
muutoksia sailytyksen aikana ovat hapettuminen ja vesi-6ljy-seoksessa faasien erottuminen.
Hapettuminen aiheuttaa monityydyttymattdmien rasvahappojen tuhoutumisen. Hapettumista
voidaan estaa pakkasvarastoinnilla, vakuumilla, typpiatmosfaarilla tai antioksidanttien lisaa-
misella. Faasien erottuminen johtaa néytteen epahomogeenisuuteen. Naytteen analysointi-
vaiheessa naytteen tulee olla homogeeninen seos, joten nayte pitaa lammittaa ennen analy-

sointia, jotta saadaan naytteestd homogeeninen.

Aho, Koponen, Pasto ja Stalder (2020, s. 154-197) toteavat, ettd mikrobiologisesti raaka-

maito voi olla kayttokelvotonta, jos se siséltaa haitallisia bakteereja, bakteerien
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kokonaismaara on liian suuri tai maidossa on liikkaa soluja, mika tarkoittaa, ettd maidossa on
taudinaiheuttajabakteereita. Liian lammin varastointi lisa& mikrobien kasvua. Jalostettavan
maidon ei kuitenkaan tule olla puhdasta vaan siina saa olla bakteereja. Maidon mikrobiologi-
nen laatu varmistetaan aina, eli siitd katsotaan bakteerien pesdkemaara, soluluku, jaatymis-
piste ja mahdollisesti rasva- ja valkuaisainepitoisuudet. Ruokaviraston (2018) mukaan ka&sit-
telematon raakamaito voi siséltaa erilaisia ihmiselle tautia aiheuttavia bakteereja, raakamai-
don kasittelyssa tulee huolehtia hyvasta hygieniasta, jotta kontaminaatioriski estetéaan. Tautia
aiheuttavia bakteereja raakamaidossa voi olla EHEC-bakteerit, kampylobakteeri, salmonella,
Listeria monocytogenes, Yersinia enterocolitica ja Yersinia pseudotuberculosis-bakteerit.
Bakteerien lisdksi raakamaidossa voi olla viruksia ja toksoplasma-loisia. Bakteerien ja virus-
ten esiintymisen takia raakamaito tutkitaan erilaisten naytteiden avulla ennen kuin sitéa paas-

tetaan tuotantoon.

Korkealan (2007, s. 209) mukaan maito ei pilaannu ainoastaan mikrobien vaikutuksesta vaan
luonnostaan maidossa esiintyvét proteaasit ja lipaasit voivat aiheuttaa samankaltaisia muu-
toksia kuin mikrobit. Muutokset jaavat kuitenkin pienemmiksi vahaisten entsyymipitoisuuksien
takia. Suurin maidon kemiallinen pilaantuminen voi tapahtua lilan kovalla mekaanisella kasit-
telylla, esimerkiksi pumppaamisella. Kasittely voi aiheuttaa maidon rasvapallosten rikkoontu-
misen, joka maidon harskiintymisen. Kemiallinen laadunvarmistus tarkoittaa pakkausmerkin-
nodissé nakyvien ravintosisaltojen tarkistamista (Hameen ammatti-instituutti, i.a.). Mattilan ym.
(2001, s. 11) mukaan kemiallisten analyysien tutkimuskohteena voi olla elintarvikkeen rasva,

kosteus, proteiini, kivennaisaineet, aromiaineet tai vierasaineet.
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3 INTERNATIONAL DAIRY FEDERATION (IDF) 490

3.1 Taustatietoa ja historiaa

International Dairy Federation eli kansainvéalinen meijeriliitto toimii kymmenell&a eri osa-alu-
eella, joita ovat esimerkiksi elintarvikestandardit, meijeritiede ja teknologia, analyysi- ja nayt-
teenottomenetelmat, hygienia ja turvallisuus, maatilaelainten terveys ja hyvinvointi (Internati-
onal Dairy Federation, i.a.-c). IDF toimii yhteistydssa useiden standardiorganisaatioiden
kanssa, kuten ISO ja Codex (IDF, i.a.-b). Yhteisty6ssa ISO: n kanssa maidon ja maitotuottei-
den turvallisuus, laatu ja koostumus taataan standardeilla, mitka ovat valttamattomia kan-
sainvalisella meijerisektorilla (IDF, i.a.-a). Standardoidut analyysimenetelmat lisaavat tuote-
turvallisuutta ja yhtenaisyytta kansainvalisesti. Analyysimenetelmia voidaan kayttaa kalibroin-

nissa valvontatarkastuksen omaisesti referenssimenetelmien rinnalla.

Laboratorioissa eri analyysimenetelmien kalibrointi on tarkea osa analyysitulosten laadun
maarittdmisessa (IDF, 2017, s. 5). Vaihteleva maidon koostumus asettaa haasteita analy-
soinnissa ja tekee analyysimenetelmista hieman monimutkaisemman verrattuna kemiallisesti
puhtaiden molekyylien analyysiin. Regressiokaaviossa (kuvio 2) nakyy standardissa (IDF,
2017) jokaisen maitotyypin regressioviiva, joka kulkee teoreettisen pisteen lapi. Teoreettinen
piste saadaan naytepitoisuuksien aritmeettisista keskiarvoista, joka sijaitsee tietoryppaan

keskella.

5.0

4.0
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animals herds trucks regional bulk recombined milk

Kuvio 2. Maitojakeiden edustavuus (IDF, 2017, s. 10).
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Maitomatriisien vaihtelevuus vaikuttaa lineaarisesti jaanndskeskipoikkeamaan, joka kuvaa
analyysimenetelmén tarkkuutta tietyntyyppiselle maidolle. Suurella maitomatriisivaihtelulla
saadaan vahennettya tuloksien epavarmuutta, mik& parantaa analyyttisia parametreja, joka
tekee siitd sopivan laadunvalvontaan. Lukuiset naytteet eri maitomatriisi alueilta takaa kalib-
rointindytteiden edustavuuden. Kalibrointindytteiden edustavuus, tehokas naytteenottosuun-
nitelma ovat tarkeassa osassa standardin (IDF, 2017) menetelmassa. Maidon koostumus voi
vaihdella eldinten rotujen ja ruokinnan takia. Jotta maidon koostumuksessa ei olisi suuria
vaihteluita, maito tulee kerété useilta tiloilta. Ensimmaiset keski-infrapuna-analysaattorit ovat
olleet herkkia kyseisille maidon koostumuksen vaihteluille, liséaksi kerailyalueet ja vuodenajat
ovat osana vaikuttaneet muutoksiin. Nykyisin kaytetyt Fourier -tekniikan omaavat analysaat-
torit vaativat edelleen saanndllisia tarkistuksia ja saatoja, vaikka maitonaytteet olisivat edus-
tavia, kalibrointitarve on riippumaton alkuperaisesta lahteesta. Kalibroinnin arviointiin ja saa-
tamiseen on asetettu suositukset kansainvélisessa standardeissa IDF 128 ja IDF141. Kysei-
sista standardeista 16ytyy kuitenkin teknisia ja taloudellisia haasteita. Edella mainittujen stan-
dardien perusteella epavarmuuden vahentamiseksi kalibroinnissa tarvitaan useita naytteita,
pitoisuusalueet eivat ole tarpeeksi suuria ja naytteenotto, valmistelu, toteutus ja vertailume-
netelmat ovat paljon aikaa vievia ja taloudellisesti kalliita. Standardin (IDF, 2017) vaihtoehtoi-
sella menetelmalla valmistetut kalibrointindytesarjat ovat luotettavia, hyvin validoitu ja talou-

dellisesti kannattavampia.

Uusi kalibrointinaytteiden menetelma on kehitetty jo vuonna 1985 kansallisen ohjelman puit-
teissa (IDF, 2017, s. 6). Taman menetelman tarkoituksena oli valmistaa nayte kayttaen yhta
edustavaa maitoa ja luoda siita yhdistetyt maitonaytteet. Yhdistetyt maitonaytteet tarkoittavat,
ettd maitokomponentit rasva, proteiini ja laktoosi ovat erotettu ennen naytteen kokoamista.
Komponentit yhdistetaan eri pitoisuuksina riippuen kalibrointialueesta. Kyseistd menetelméaa
on tutkittu ja eri ndkdkulmia on optimoitu vuodesta 1985 lahtien. Vuonna 1987 on saatu ka-
saan selked menetelmad, jota varten on tarkistettu huolellisesti maidon laatu, fraktiointi ja yh-
distelmat, ultrasuodatuskalvon laatu ja molekyylipainon raja, sailyttaminen ja erilaiset kaytet-
tavat instrumentit. Menetelma toteutettiin vuosina 1988 ja 1989, jonka jalkeen se on esitetty
standardissa ISO 9622:1999 / IDF 141C: 2000. Vuoden 1991 jalkeen on osoitettu toistuvasti,
ettd tdma menetelma sopii moniin kayttétarkoituksiin ja kohteisiin, kuten sisaisten tai keskite-
tyn kalibroinnin seurantaan, laboratorioiden vélisiin tutkimuksiin ja analyyttisten menetelmien

arviointiin.
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3.2 Kayttotarkoitus ja ominaisuudet

Standardin mukaisesti tehtyjen yhdistettyjen maitojakeiden kalibrointisarjan kayttdtarkoituk-
sena on parantaa kalibrointien laatua kuten tarkkuutta ja naytteiden stabiiliutta, véahentaa la-
boratorioiden tydmaaraa ja kalibrointikayttokustannuksia (IDF, 2017, s. 7). Menetelmé&éan
kaytetaan sopivia erotus- ja konsentrointiprosesseja saaden aikaiseksi maitojakeet, jotka
my6hemmin kootaan takaisin yhteen. Jakeina kaytetaan maidon paakomponentteja rasvaa,
proteiinia ja laktoosia. Kerma ja rasvaton maito tuotetaan erotusmenetelmalla, permeaatti ja
proteiinijae on saatu ultrasuodatuksella ja laktoosia kaytetddn puhtaana kiteytetyssa muo-
dossa. Kalibrointindytesarjat lisaavat turvallisuutta, mahdollistaen tuottaa suuren maaran ka-
librointindytesarjoja ja taata hyvan fysikaalis-kemiallisen laadun yhdistetyisséa naytteissa.
Naytteiden laadun ansioista naytteita voidaan lahettaa muihin toimipisteisiin kuten laboratori-

oihin, joissa kaytetadn FTIR-laitteita. Menetelma soveltuu kaikentyyppisiin maitoanalyyseihin.

3.3 Yhdistettyjen maitojakeiden valmistusmenetelma

Standardin IDF 490 (2017) mukaisesti tehty maitokalibrointisarja tehdaan yhdistamalla raaka-
maidon eri jakeita (kuvio 3). Tuotantoprosessia voidaan soveltaa laboratoriossa niin suuressa

kuin pienessakin mittakaavassa.

Yhdistettyjen maitojakeiden valmistusmenetelmén prosessivaiheet:
— Raakamaidon kerddminen
— Sailyttdminen
— Fraktiointi
— Pitoisuuksien maarittaminen maidossa ja maitojakeissa
— Maitofraktioiden maarien laskeminen
— Maitojakeiden uudelleen yhdistaminen
— Osa naytteet
— Varastointi
— Laadunvarmistus

— Viitearvojen maarittdminen
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Raw milk
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Filtration 100u
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Natural gravity creaming
12 hours at 4°C
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Low fat milk
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Cream Skim milk Retentate Filtrate Added lactose (Distilled water)
assembling
mixing

Recombined milk samples

Kuvio 3. Yhdistettyjen maitojakeiden valmistusprosessi (IDF, 2017, s. 12).

Tuotantoprosessia voidaan soveltaa pienissa meijerilaboratorioissa seka suuremmassa mit-
takaavassa meijeritehtaassa (IDF, 2017, s. 14). Aluksi méaaritetaan naytesarjat ja niiden omi-
naisuudet kuten pitoisuusjakaumat ja sarjojen maara. Yhdistettyjen maitojakeiden sarjat voi-
daan valmistaa 24 tunnin kuluessa maidon kerddmisesta néyteastiaan. Ennen valmistusta
taytyy selvittaa raakamaidon fysikaalis- kemiallinen laatu eli bakteerien maara, somaattiset
solut ja vapaat rasvahapot. Nama maarittavat kalibrointindytteiden vakauden ja sailyvyys-
ajan. Pitoisuudet eivat saisi ylittdd seuraavia rajoja somaattiset solut <200 000 solua/ml, bak-
teerien maara <25 000 pmy/ml ja vapaiden rasvahappojen pitoisuus <0,8 mmol/100 g ras-
vaa. Alhainen somaattisten solujen, mikro-organismien ja entsymaattinen aktiivisuus vaadi-

taan, jotta valtetaan fysikaalis-kemialliset muutokset kuten hapettuminen, lipolyysi ja proteo-

lyysi.
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Valmistus aloitetaan keraamalla maito paivaa ennen kalibrointinaytteiden valmistusta. Raaka-
maito pitdd suodattaa ennen valmistusprosessia 100 ym suodattimen l&pi (IDF, 2017, s. 16—
17). Suodatuksen jalkeen maitoon lisatadan kemiallista bronopol sailontdainetta, jonka avulla
minimoidaan mikrobien kasvu prosessin aikana. Sailontaaineen lisdksi raakamaito pastoroi-
daan 72 °C: ssa 16 sekunnin ajan. Nama sailoéntakasittelyt eivat muuta maidon fysikaaliske-
miallisia ominaisuuksia. Esikasittelyjen jalkeen raakamaito siirretdén heti + 4 + 2 °C: seen va-
rastoon. Raakamaidon annetaan olla séilytyksessa 12—-24 tuntia, jonka aikana raakamaidon

faasit erottuvat, kerma nousee pintaan ja sen alle ja& vahéarasvaista maitoa.

Painovoimaisen kermauksen jalkeen vaharasvaisesta maidosta puhdistetaan kerma esimer-
kiksi sentrifugoimalla (IDF, 2017, s. 17-22). Maidon ultrasuodatuksella saadaan runsaasti
proteiinia siséltava rasvattoman maidon retentaatti ja permeaatti suodos. Kun kaikki ai-
nesosat ovat erotettu uudelleenyhdistamista varten, maaritetd&n valmistettaville naytteille
rasva- proteiini- ja laktoosipitoisuudet. Uudelleen yhdistaminen tapahtuu sekoittamalla tarvit-
tavat maidon jakeet yhteen ja tarvittaessa seos jaetaan vield osanaytteiksi. Naytetta ei saa
sekoittaa voimakkaasti tai kaataa astiasta toiseen niin, etta tapahtuu vaahtoutumista. Ras-
van, proteiinin, ja laktoosin vaihtelut naytteissa saadaan aikaiseksi kayttamalla kermaa, ras-
vatonta maitoa, proteiinitiivistettda, ultrasuodosta ja puhdasta kiteytettya laktoosia. Naytteiden
valmistuksen jalkeen ne tulee heti vieda kylmavarastointiin. Naytteiden varastointitila tulee
olla pimed ja + 4 = 2 °C. Ennen naytteen analysointia seoksen tulee olla homogeeninen, jotta

saadaan luotettava tulos naytteelle.
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4 MILKOSCAN™ FT3 ANALYSAATTORI

MilkoScan™ FT3 (kuva 3) on patentoitu helppokayttdinen automaattinen laite, joka varmistaa
stabiilit tulokset hetkessa maito- ja kasvipohjaisista juomista (FOSS, i.a.). FT3 -analysaattorin
avulla voidaan vahentaé referenssianalyysien tekoa, mik& on aikaa ja resursseja vievaa.
Talla laitteella tarvittavat analyysit meijerituotteista saadaan muutamassa sekunnissa. FT3 -
laitteessa on kehittynyt itsediagnostiikkajarjestelma, sen avulla saadaan tietaa, tarvitseeko

jokin laitteen komponentti huoltoa. Jarjestelméassa on myods vianmaaritys.

Kuva 2. MilkoScan FT3.

FT3 -analysaattorilla voidaan analysoida nestemaisten ja puolikiinteiden meijerituotteiden ku-
ten maidon, kerman, heran, proteiinitiivisteen, WPC: n, suklaamaidon ja kasvipohjaisten juo-

mien koostumusta (FOSS, i.a.).

4.1 Toimintaperiaate

Foss MilkoScan™ FT3 on FTIR (Fourier Transform Infrared Spectroscopy) tekniikkaan pe-
rustuva laite. Analysoitava nayte altistetaan infrapunaspektrille, jolloin infrapunavalon absor-
banssi saa aikaiseksi varahtelya molekyyleissa. IR-valon maara havaitaan detektorin avulla
eli ilmaisimen avulla (Measurlabs, i.a.). Jaarinen ja Niiranen (2008, s. 95) toteavat, etta FTIR-
spektrofotometri mittaa valon interferenssikuvion, kuvio muuttuu matemaattisesti Fourier-
muunnoksen avulla spektriksi. Interferenssikuvion mittaus on kehitetty yli sata vuotta sitten.
Fourier-muunnos on pystytty ottamaan kaytt6on analytiikassa kehittyneen tietotekniikan

myo6ta. Interferometri muodostuu liikkuvasta ja kiinteasta peilistd, ilmaisimesta ja
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sateenjakajasta (kuva 5). Interferometriin kulkeutuu sateilylahde, jolloin sateenjakaja jakaa
sateilyn kahteen osaan. Sateen heijastuvat liikkuvasta ja kiinteasta peilista takaisin sateenja-
kajaan. Uudelleen yhtyneet sateet muodostavat yhdistyessaan interferenssikuvion eli interfe-

rogrammin.

Lehtosen ja Sihvosen (2009, s. 221) mukaan FTIR-laitteisto voi detektoida leveita sateilykais-
toja eli suuria aallonpituusalueita. Interferogrammiin voi kerata useita mittauspisteita. Mittaus

kestaa vain muutaman sekunnin. Menetelmalla pystyy kerddmaa useita spektreja ja signaali-
kohina-suhde paranee huomattavasti verrattuna dispersiiviseen IR-laitteistoon. IR-laitteistolla
suoritettu mittaus kestda kauemmin ja saatujen spektrien maara on pienempi. Suurien aallon-
pituusalueiden liséksi FTIR-laitteiston etuja ovat hyva aallonpituustarkkuus ja mahdollisuus

mitata myos huonosti l&paisevia naytteitd suuremman sateilyenergian vuoksi.

Liikkuwva peili

[ Sateenjakaja interferometri

- P » W Peili
/ I

limaisin

{detektori) -
Nayte s L Vohvisms | OURETMUUNOS | ekt
(tietokone)

Kuva 3. FTIR-laitteiston toimintaperiaate (soveltaen Lehtonen & Sihvonen, 2009 s. 221).

4.2 Analysointi

Ennen naytteen analysointia, nayte esivalmistellaan (Valio, sisdinen tietolahde, 3.1.2022).
Epahomogeeniset naytteet pitdd lammittaa ennen mittausta, jotta rasva sekoittuu nayttee-
seen tasaisesti ja saadaan luotettava tulos naytteelle. Epdhomogeenisia naytteita ovat
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raakamaito ja kerma, niissé rasva nousee naytteen pintaan muodostaen kaksi faasia. Jos
naytteet analysoidaan ilman lammitysta ja sekoitusta, tulos on epéluotettava.

Ennen mittaussarjan aloittamista analysaattorilla mitataan nollaliuos (Valio, sisdinen tieto-
lahde, 3.1.2022). Nollaliuoksen mittausta verrataan aina edelliseen nollaliuoksen tasoon. Mit-
tauksella tarkastetaan analysaattorin osien kunto. Jos nollaliuoksen tulos on mittausrajojen
ulkopuolella, clean -ohjelman pesu kaynnistyy automaattisesti. Clean -liuoksella voidaan
my0s pesta laite naytemittausten valissa esimerkiksi, kun naytteiden raaka-aine vaihtuu.
Clean-liuos on alkaalinen puhdistin, se siséltaa erilaisia pinta-aktiivisia aineita, jotka poistavat

tehokkaasti naytejaamia.

Esivalmisteluiden jalkeen naytteet voidaan analysoida (Valio, siséinen tietolahde, 3.1.2022).
Tietokoneelta valitaan oikea mittausohjelma naytteelle. Taman jalkeen nayte asetetaan pipe-
tin alle ja analysaattori aloittaa mittauksen start- painikkeesta. Tulokset siirtyvat automaatti-
sesti tietokoneelle, josta ne voidaan tallentaa esimerkiksi laboratorion omaan tietojarjestel-

maan tai tulostaa paperille.
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5 NYKYTILANNE

5.1 Maitokalibrointisarjan kaytto

Maitokalibrointisarjan naytteitd kaytetdaan meijerien tuotannossa ja laboratorioissa. Naytteet
toimivat kontrollinaytteina. Tuloksia vertaillaan referenssimenetelmien mittanormaaleihin. Ka-
librointisarjan naytteitd analysoidaan FTIR-tekniikkaan perustuvilla analysaattoreilla ja refe-
renssimenetelmilld, joiden tuloksia verrataan keskenaan. Referenssimenetelmilla saadut tu-
lokset ovat aina varmempia kuin FTIR-laitteella saadut tulokset. Talla hetkella tehdyt sarja ei-
vat ole riittdvan stabiileja ja sailyvyys niissé on kohtalainen. Taman vuoksi tulisi selvittaa,
onko IDF 490 -standardin mukaisesti tehdyt sarjat luotettavampia ja sailyvatkd ne pidempaan
analysointikelpoisina. Nykyisten kalibrointisarjojen valmistuksessa kaytetddn kauppamaitoja
ja raakamaitoa. Raakamaidosta valmistetut sarjat tuottavat ongelmia niiden stabiiliuden
osalta. Analysointituloksista on huomattu, etté naytteiden tulokset alkavat heitteleméaan ei-
vatka ne pysy taysin tasalaatuisina kahden viikon kayttéian aikana.

5.2 Nykyisen maitokalibrointisarjan valmistus

Talla hetkella maitokalibrointisarjat tehdaan kahden viikon vélein. Eritasoisia sarjoja tehdaan
seitseman kappaletta. Sarjat 1-4 valmistetaan kauppamaidoista eli rasvattomasta-, ykkos-,
kevyt- ja taysmaidosta. Sarjat 5-7 valmistetaan vastaanotosta haettavasta raakamaidosta.
Sarjat valmistetaan rasva- ja proteiinipitoisuuden perusteella. Esimerkiksi sarjan yksi rasvapi-
toisuus on n. 0,05 %, proteiinipitoisuus n. 3,7 %, laktoosipitoisuus n. 4,5 % ja kuiva-ainepitoi-
suus n. 9,5 %. Annettujen arvojen mukaan pyritdan valmistamaan vastaavanlaiset sarjat.

Koska sarjoja on useampi ja tydmaara suuri, ne valmistetaan kahtena eri paivana.

Jokaisen sarjan naytepikarit ovat omalla alustalla. Pikareihin on merkitty sarjan numero ja
viikko, milloin sarja on valmistettu. Naytteita valmistetaan tilauksen mukaisesti. Naytesarjoista
lahetetaan muille toimipisteille haluttu pikarimaara, joita kaytetaan tuotannossa ja laboratori-

oissa.



26

5.2.1 Sarjojen 1-4 valmistus

Sarjat 1-4 valmistetaan kauppamaidoista.

Maitosarjat 1-4:
1. rasvaton maito
2. ykkosmaito
3. kevytmaito
4

. taysmaito

Naytteet valmistetaan 10 litran muoviampareihin. Tarvittavat valmistusmaarat lasketaan viik-
kolistan mukaan. Jokaiseen naytesarjaan lisataan bronopol sailontdaineliuosta 1 ml/ 1 litraan
maitoa. Kun maitoon on lisatty sailbéntaaine, sitd sekoitetaan 5 minuuttia laboratoriosekoitta-

jalla.

Sekoituksen jalkeen maito pumpataan annostelupumpulla (kuva 7) 50 ml pikareihin. Jokai-
seen on merkitty valmiiksi kalenteri viikko ja sarjan numero. Kuvassa 8 nakyy annostelu ja
pikareissa viikkonumero seka sarjan numero. Kun annostelu on valmis, pikarit korkitetaan ja
viedaan kylmasailytykseen odottamaan analysointeja. Sarjoihin 1-4 ei tule mitdéan muuta kuin

kauppaneste ja bronopol sailéntaaine.

[waTson
MARLOW

Kuva 4. Watson-Marlow annostelupumppu.
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Kuva 5. Pikareihin annostelu automaattirobotilla.

5.2.2 Sarjojen 5-7 valmistus

Sarjat 5—7 valmistetaan raakamaidosta, mika haetaan maidon vastaanotosta. Raakamaito on
tullut suoraan tilalta maitoautolla, eika sille ole tehty viela mitdén kasittelyitd. Raakamaito
haetaan kahteen 20 litran ampariin tarvittava maara. Niihin lisatd&n bronopol sailontaaineliu-
osta 2 ml/ litraan raakamaitoa. Ampaérit viedaan kylmasailytykseen vuorokauden ajaksi,
minka aikana raakamaito muuttuu kahdeksi faasiksi, kerma ja rasvaton maito. Kun raaka-

maito on ollut kylmasailytyksessé noin 24 tuntia, aloitetaan valmistamaan sarjoja 5—7.

Maitosarjat 5-7:
5. raakamaito n. 3,8 % rasvaa + permeaatti
6. siilo raakamaito n. 4,5 % rasvaa

7. raakamaito n. 5,8 % rasvaa

Raakamaitoampareita on kaksi, 1.ampaérista kuoritaan pinnalta kaikki kerma erilliseen mitta-
astiaan. 1. ampariin jaa jaljelle rasvatonta maitoa. 2. &mparissa on raakamaito. Sarja viisi val-
mistetaan sekoittamalla rasvatonta kuorittua maitoa ja rasvaista maitoa niin, etta saadaan
rasvaprosentti lahelle neljaa prosenttia. Rasvaprosentti voidaan tarkistaa mittaamalla pieni
maara naytetta FTIR3 laitteella. Kun rasvaprosentti on saatu kohdilleen, lisdtdén sarjaan viisi
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1,2 litraa permeaattia. Sen avulla vakioidaan valkuainen tasolle 2,8 %-3,0 %. Nayteseosta
sekoitetaan viisi minuuttia laboratorioseikoittajalla, jonka jalkeen se pumpataan annostelu-
pumpulla 50 ml naytepikareihin. Kun annostelu on valmis, pikarit korkitetaan ja viedaan kyl-

masailytykseen odottamaan analysointeja.

Sarjaan 6 valmistetaan pelkastaan vastaanotosta haetusta raakamaidosta, siita ei oteta mi-
taan pois eika lisata. Sarjan 6 rasvaprosentti on n. 4,5 %. Sarja 7 valmistetaan rasvaisesta
raakamaidosta ja siihen lisataan kermaa, miké on kuorittu toisesta nayteamparista. Siten
saadaan korkeampi rasvaprosentti sarjalle 7. Kun rasva on saatu lahelle 5,8 %, seosta sekoi-
tetaan viisi minuuttia, jonka jalkeen nayte pumpataan 50 ml naytepikareihin ja viedaan kyl-

masailytykseen.
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6 RAAKAMAIDON SAILYVYYSSEURANTA 1

6.1 Lahtotiedot

Vastaanotosta saatavalle raakamaidolle haluttiin tehda sailyvyysseuranta, jotta saatiin l&ht6ti-
lanne selville ja tulokset dokumentointia varten. Tarkoituksena oli selvittéda, miten raakamai-
don rasva-, proteiini- ja kuiva-ainearvot muuttuvat kylmasailytyksen aikana. Sailyvyysseuran-
nan aikana seurattiin etenkin rasvan arvoja, silla on huomattu, etta rasva-arvo on kriittisin ja
muuttuu eniten sailytyksen aikana. Muutoksiin voivat vaikuttaa sailytysastian materiaalit, sai-
lytyslampétilan muutokset, rasvan hapettuminen ja veden haihtuminen kuten luvussa 2 on
kerrottu. Kuvassa 9 nakyy esimerkki huonolaatuisesta pikarista, jossa on iso reika ja pikarin
reuna on epatasainen. Talla hetkella maitokalibrointisarja on kaytossa kaksi viikkoa. Jo kah-
den viikon aikana naytteissa on havaittu muutoksia varsinkin rasvapitoisuudessa. Tama saily-
vyysseurantaa toteutettiin kolmen viikon ajan. Sailyvyyden analysointeja suoritettiin kaksi ker-

taa viikossa, jonka avulla saatiin mahdollisimman tarkasti selville, missa vaiheessa arvot lah-

tevat muuttumaan.

Kuva 6. Huonolaatuinen naytepikari.

6.2 Toteutus

Sailyvyysseurantaa suoritettiin raakamaidolle kolme viikkoa. Naytteitd analysoitiin kaksi ker-
taa viikossa. Seurantaan otettiin juuri siiloon tullut raakamaito ja toisena separointiin matkalla
ollut raakamaito. Haluttiin vertailla kahden eri raakamaitonéytteen eroja, onko eri maitoerilla
mahdollisesti suurta vaikutusta sailyvyyteen. Ennen naytesarjojen valmistusta ja analysointia,

tutkittiin standardin IDF 490: n mukaisesti maitolaboratorion analysaattorilla
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raakamaitonaytteiden somaattiset solut, pesakemaaré ja FFA-arvo. Raakamaitoon lisattiin
sailontaainetta ja sen jalkeen naytteet annosteltiin annostelupumpun avulla merkittyihin 50 ml
pikareihin. Pikarit vietiin kylmasailytykseen + 4 + 2°C seurannan ajaksi. Oikealla kylm&saily-
tyslampatilalla estetaan raakamaidossa esiintyvien bakteerien kasvu kuten luvun 1 kuvassa 1

on esitetty.

Sailyvyysseurannan analysoinnit tehtiin FT3 -analysaattorilla seka vertailuna referenssimene-
telmilla. Kaikki analysoitavat naytteet lammitettiin ennen analysoinnin aloitusta, koska kyl-
masailytyksen aikana rasva nousee pintaan, jolloin nayte ei ole homogeeninen seos. FT3 -
analysaattorilla tulokset saadaan muutamassa, referenssimenetelmissa menee useampi
tunti. FT3 -laitteella kaytettiin rinnakkaisnaytteitéa, mutta referenssimenetelmilla analysoitiin

vain yksi nayte.

Valion (sisainen tietolahde 16.11.2021) tydohjeen mukaan rasvapitoisuus méaaritetaan Rose-
Gottlieb -menetelmélld. R-G: n menetelmalla maaritetdan raakamaidon sisaltdma kokonaisli-
pidimaara eli kaikki rasvaliukoiset aineet kuten tri-, di- ja monoglyseridit, sterolit, steroliesterit,
vapaat rasvahapot, fosfolipidit, karotenoidit ja rasvaliukoiset vitamiinit. Naytteeseen lisdtaan
ammoniakkiliuosta, sen avulla estetaan kaseiinin saostuminen etanolilisayksen jalkeen. Ras-
vapallosten membraani hajotetaan etanolilla ja rasva uutetaan naytteesta dietyylieetterilla ja

petrolieetterilla. Lopuksi liuottimet haihdutetaan ja rasvajaannés punnitaan.

Proteiinipitoisuus maaritetdén Kjeldahl -menetelmalléa (Valio, sisdinen tietolahde 16.11.2021).
Noin 16 % proteiinista on typpea. Menetelmasséa maaritetadn raakamaitonaytteen typen
maara, josta proteiinin maara saadaan laskemalla kayttaen proteiinikerrointa. Typen maara
maaritetddn Kjeldahl-menetelmalla, jonka vaiheita ovat markapoltto, tislaus ja titraus. Marka-
poltossa typpiyhdisteiden ja vakevan rikkihapon reagoidessa syntyy ammoniumsulfaattia. Ka-
siteltdessa kyseista liuosta natriumhydroksilla vapautuu ammoniakkia, joka tislataan. Ammo-
niakki reagoi boorihapon kanssa, sen seurauksena syntyy ammoniumboraattia. Se titrataan

suolahapolla maaritettyyn pH-arvoon. Lopuksi proteiinin maara lasketaan typen maarasta.

Kuiva-aine raakamaidosta maaritetddn kuivaamalla nayte lampokaapissa (Valio, sisdinen tie-
tolahde 16.11.2021). Naytteen kuiva-ainepitoisuus on kuivatun naytteen paino painoprosent-

teina tuorepainosta.
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6.3 Tulokset

Ennen naytteiden valmistusta raakamaidoista tutkittin somaattiset solut, pesakemaarat ja

FFA-arvot, joiden tulokset olivat:

Raakamaito 1
— somaattiset solut: 175 000 solua/ml
— pesakemaara: 10 000 pmy/mi
— FFA: 0,81 mmol/100 g

Raakamaito 2
— somaattiset solut: 148 000 solua/ml
— pesakemaara: 7 000 pmy/ml
— FFA: 0,93 mmol/100 g

Edella esitettyjen tutkimusten tulokset ovat hyvéaksyttavissa rajoissa standardin IDF 490 mu-
kaan. Alhainen somaattisten solujen, mikro-organismien ja entsymaattinen aktiivisuus vaadi-
taan, jotta valtetaan fysikaalis-kemialliset muutokset kuten hapettuminen, lipolyysi ja proteo-
lyysi kuten luvussa 3 mainittiin. Raja-arvot on kerrottu aikaisemmin luvussa 3. Raakamaidon
ikaerolla ei tdssa tapauksessa ollut merkitysta, silla tuoreemmassa raakamaidossa pitoisuu-
det olivat korkeammat kuin raakamaito 2: sen naytteessa. Molemmat naytteet pysyvat kuiten-
kin raja-arvoissa. Sailyvyysseurannan analysointien tulokset on esitetty kuvioina. Kuvioissa
4, 5 ja 6 on esitetty raakamaito 1 naytteen rasvatason, proteiinitason ja kuiva-ainepitoisuuden
tulokset kolmen viikon ajalta. Kolmannelta mittauspaivalta puuttuu R-G: n tulos. Kuviossa x-
akselilla on esitetty mittaustulokset prosentteina ja y-akselilla mittauspéaivét. Yhtena mittaus-
paivana on analysoitu yksi nayte referenssianalyysin tyopisteelld ja kaksi naytettd FT3 -lait-
teella. Kuvioissa 4—6 on oranssilla palkilla merkitty referenssianalyysin tulos, johon FT3 -ana-

lysaattorin tuloksia verrataan.
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Kuvio 4. Raakamaito 1 rasvatason seuranta kolmen viikon ajalta.
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Kuvio 5. Raakamaito 1 proteiinitason seuranta kolmen viikon ajalta.
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Raakamaito 1

Kuiva-aine
]
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1
|
13,30 13,35 13,40 13,45 13,50 13,55 13,60 13,65 13,70 13,75 13,80
1 2 3 4 5 6
® Kuiva-aine, FT3 13,73 13,58 13,69 13,68 13,64 13,70
Kuiva-aine, FT3 13,74 13,61 13,70 13,65 13,66 13,63 %
W Kuiva-aine 13,63 13,58 13,47 13,51 13,60 13,63
M Kuiva-aine, FT3 Kuiva-aine, FT3  m Kuiva-aine

Kuvio 6. Raakamaito 1 kuiva-ainepitoisuuden seuranta kolmen viikon ajalta.

Raakamaito 1 naytteiden tuloksissa ainoastaan kuiva-aineen pitoisuudessa oli mittaepavar-
muuksien ylittavia tuloksia keskihajonnan perusteella. Seurannan otoskoko ei ollut merkitta-

van suuri ja taman vuoksi suuria eroja ei valttdmatta tullut esiin.

Kuvioissa 7, 8 ja 9 on esitetty raakamaito 2 naytteen rasvatason, proteiinitason ja kuiva-ai-
nepitoisuuden tulokset kolmen viikon ajalta. Kolmannelta mittauspaivaltd puuttuu R-G: n tu-
los. Kuviossa x-akselilla on esitetty mittaustulokset prosentteina ja y-akselilla mittauspaivat.
Yhtena mittauspaivana on analysoitu yksi nayte referenssianalyysin tyopisteella ja kaksi nay-
tettéd FT3 -laitteella. Kuvioissa 7-9 on oranssilla palkilla merkitty referenssianalyysin tulos, jo-

hon FT3 -analysaattorin tuloksia verrataan.
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Raakamaito 2
Rasvataso
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4,52 4,54 4,56 4,58 4,60 4,62 4,64 4,66 4,68
1 2 3 4 5 6
W Rasva, FT3 4,66 4,64 4,66 4,66 4,66 4,67
 Rasva, FT3 4,67 4,63 4,66 4,66 4,67 4,57 %
W Rasva, R-G 4,62 4,62 4,63 4,64 4,64

M Rasva, FT3 mRasva, FT3 ®Rasva, R-G

Kuvio 7. Raakamaito 2 rasvatason seuranta kolmen viikon ajalta.

Kuviosta 7 huomataan, etté tulokset ovat suurimmalta osin hyvin tasalaatuisia. Ainoastaan
viimeisena mittauspaivana FT3 mitatuilla rinnakkaisnaytteiden ero on 0,1 %-yksikkda.
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3,72

Kuviossa 8 on esitetty proteiinitason arvot mitattuna FT3 -analysaattorilla ja referenssimene-

telméané Kjeldahl. Tulokset ovat hyvin tasalaatuisia ja verrattavissa toisiinsa, tulokset ovat

mittausepavarmuus arvojen rajoissa.
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Kuvio 9. Raakamaito 2 kuiva-ainepitoisuuden seuranta kolmen viikon ajalta.
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14,00

13,85
13,78
13,79

Kuviossa 9 on esitetty kuiva-ainepitoisuuden tulokset mitattuna FT3 -analysaattorilla ja refe-

renssimenetelméné kaappi kuiva-ainepitoisuus. Tuloksista kay ilmi, etta kolmantena mittaus-

paivana kaappi kuiva-aineen tulos on 0,32 %-yksikkd alhaisempi kuin FT3 -analysaattorilla

mitatut naytteet saman paivana. Toisen ja kolmannen mittauspaivéan tulosero kaappi kuiva-

aineella myos 0,21 %-yksikkoa, ero on yli mittaepavarmuusarvojen. Kaappi kuiva-aineen

muut kolmen viikon tulokset ovat tasalaatuisia ja verrattavissa FT3 -tuloksiin. Voidaan olet-

taa, etta taman yhden naytteen analysoinnissa on tapahtunut jokin virhe.

Taulukko 1. Sailyvyysseuranta 1 tuloksien keskihajonnat

Proteiini, Kjeldahl Proteiini, FT3 Rasva, R-G | Rasva, FT3 | Kuiva-aine | Kuiva-aine, FT3
Mittaepdvarmuus 0,26 %-yks 0,1 %-yks 0,06 %-yks
Raakamaito 1 0,02 0,02 0,04 0,04 0,07 0,05
Raakamaito 2 0,02 0,01 0,01 0,03 0,10 0,03

Taulukossa 1 on esitetty sailyvyysseuranta 1 tuloksien keskihajonnat. Naiden tuloksien pe-

rusteella ainoastaan kaappi kuiva-aineen tulokset ylittavat raja-arvot.
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Sailyvyysseuranta 1 tuloksien perusteella kahden eri raakamaitoerén ik&ero ei vaikuttanut
merkittavasti tuloksiin. Analyysien tulokset ovat suurimmalta osin sallituissa rajoissa. Seuran-
nan otoskoko ja seuranta-aika on voinut vaikuttaa tuloksiin, silla otoskoko oli pienempi kuin
normaalisti valmistetun sarjan koko ja analysointimaara vahaisempi. Taman seurannan
avulla saatiin selvitettya, standardin vaatimat raakamaitonaytteiden somaattiset solut, pesa-
kemaara ja FFA-arvo. Raakamaidon ik&eroissa ei ollut tassé tapauksessa suurta vaikutusta
naytteiden sailyvyyteen.
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7 RAAKAMAIDON SAILYVYYSSEURANTA 2

7.1 Lahtotiedot

Ensimmaisen raakamaidon sailyvyysseurannan pohjalta lahdetdan toteuttamaan toista seu-
rantaa. Toisessa sailyvyysseurannassa oli tarkoitus toteuttaa tutkimus kayttden permeaattia,
UF-suodatettua proteiinijaetta ja pastoroitua kuorittua maitoa seka pastoroitua kermaa stan-
dardin IDF 490 mukaisesti. Permeaatista ja proteiinijakeesta selvitettiin mikrobiologinen laatu
ennen toisen sailyvyysseurannan aloitusta. Sailyvyysseuranta 2 seurattiin ensisijaisesti ras-
van ja proteiinin tuloksia. Proteiinin osalta tarkoituksena oli selvittaa proteiinijakeiden pitoi-
suudet ja miten ne kayttaytyvat yhdessa maidon kanssa. Proteiinitason sailyvyyden seuran-
taa varten valmistettiin kolme eritasoista sarjaa. Rasvan osalta verrattiin, miten pastorointi
vaikutti sarjan sailyvyyteen ja tuloksiin verrattuna raakamaitoon. Rasvan seurantaa varten
tehtiin kahdella eri reseptilla naytteet, molemmista kolme eritasoista sarjaa. Yhteensa sarjoja
valmistettiin 9 kappaletta. Raakamaidon sailyvyysseurannan naytteita analysoitiin kerran vii-

kossa kolmen viikon ajan.

7.2 Toteutus

Valmistusta varten permeaattia ja proteiinijaetta oli tilattu Valion toiselta tehtaalta. Raaka-
maito, pastoroitu kuorittu maito ja pastoroitu kerma haettiin nayteastioihin vastaanotosta.
Maito- ja kermanaytteisiin lisattiin bronopol sailéntaaine. Raakamaidon pitaa kermoittua kyl-
massa vahintaan 24 tuntia, jotta siitd saadaan kuorittua pinnalla kermaa pois. Vuorokauden
kuluttua raakamaidosta kuorittiin pinnalle kertynyt rasva pois. Taman jalkeen sarjojen valmis-
tus aloitettiin mittaamalla FT3 -analysaattorilla kaytettavien jakeiden pitoisuudet (taulukko 2).

Taulukko 2. Ainesosien lahtotiedot

ainesosa proteiini % ainesosa rasva %
permeaatti 0,13 kuorittu raakamaito 3
- pastoroitu kuorittu
proteiinijae .
11,4 maito 0,05
maidon proteiini 3,7 pastoroitu kerma 39
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Jakeiden pitoisuuksien avulla laskettiin vakiointiyhtalén avulla paljonko mitékin ainesosaa tar-
vitsee mihinkin sarjaan. Yhtéalopari koostuu kahdesta yhtalosta. Yhtaloparissa on kaksi tunte-
matonta x ja y, joista molemmat halutaan ratkaista. Esimerkiksi x = tarvittava permeaatin
maara ja y = tarvittava maidon méaara, jonka proteiinipitoisuus on 3,7 %. Yhtaloratkaisun jal-
keen aloitettiin sarjojen valmistus. Tarvittavat sarjan ainesosat mitattiin ja liséttiin nayteasti-
aan. Seosta sekoitettiin vahintd&n 5 minuuttia laboratoriosekoittajalla. Sekoituksen jalkeen
tarkistettiin pitoisuudet mittaamalla pieni maara naytetta FT3 -laitteella. Tarkistuksen avulla
saatiin myos kirjattua, mika oli lahtétilanne (taulukko 3). Kun pitoisuudet olivat lahelld haluttua
pitoisuutta, nayte annosteltiin annostelupumpun avulla merkittyihin pikareihin. Pikarit vietiin

heti korkituksen jalkeen kylmasailytykseen +4 + 2 °C odottamaan analysointeja.

Taulukko 3. Sailyvyysseuranta 2, sarjat ja pitoisuudet.

Sarjal Sarja 2 Sarja 3
Proteiini (%) 2,6 3,6 5
Rasva 1. (%) 3 4,3 5,7
Rasva 2. (%) 0,05 3,9 5,7

Rasvasarjoja analysoidaan FT3 -analysaattorilla ja R-G: n referenssimenetelmalla. Proteiini-
sarjoja analysoidaan FT3 -analysaattorilla ja Kjeldahl referenssimenetelmalla. Naytteita ana-

lysoitiin kerran viikossa kolmen viikon ajan.

7.3 Tulokset

Sailyvyysseuranta 2 tulokset ovat esitetty kuvioissa 10—13. Yhdessa kuvassa on kolmen vii-
kon tulokset prosentteina. Kuvioiden alareunassa on esitetty arvotaulukko, josta voidaan tar-
kastella tarkempia arvoja. Viikot ovat eritelty kuvioissa eri vareilla. Tulokset ovat mitattu FT3 -

analysaattorilla seka referenssimenetelmalld, jonka tuloksiin FT3 -tuloksia verrataan.
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Kuvio 10. Rasvatason seuranta pastoroidusta kuoritusta maidosta ja kermasta.
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Kuvio 11

Rasvataso
siilo raakamaito + pastoroitu kerma

R-G FT3 R-G FT3

R-G

FT3
3,08 2,94 4,29 4,26 5,8 5,74
3 2,98 4,27 4,28 5,77 5,74
2,94 2,99 4,28 4,33 5,74 5,74

mviikko 1 mviikko 2 m viikko 3

. Rasvatasot siilo raakamaidosta ja pastoroidusta kermasta.
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5

4

% 3

2

1
Kjeldahl FT3 Kjeldahl FT3 Kjeldahl FT3
m viikko 1 2,61 2,62 3,64 3,63 5,08 5,07
H viikko 2 2,61 2,62 3,64 3,62 5,08 5,06
viikko 3 2,63 2,63 3,64 3,64 51 5,08

W viikko 1 m viikko 2 viikko 3

Kuvio 12. Proteiinitason seuranta kolmen viikon ajalta.

Rasvatasojen ja proteiinitasojen mittauksien tulokset eivat ylitd mittaepavarmuus arvoja. To-
teutettua tutkimusta ja tuloksia voidaan pitaa onnistuneena. Proteiinitasojen keskihajontatu-
lokset (taulukko 4) ovat hyvin tasalaatuisia. Rasvatasojen keskihajontatuloksissa (taulukko 5)
on néhtavissa, etta siilon raakamaito yhdistettyna pastéroituun kermaan nostaa keskihajonta
tuloksia enemman kuin taysin pastoroitu rasvaton maito ja kerma. Seurannan 2 avulla saatiin
varmistusta siihen, etta permeaatti ja proteiinijae toimivat hyvin sarjoissa. Ennen taman saily-
vyysseurannan aloitusta tutkittiin permeaatin ja proteiinijakeen mikrobiologinen laatu, jotka
todettiin hyviksi eivatka ne vaikuta negatiivisesti sailyvyyteen.

Standardin mukaan maito tulisi pastoroida, mika olisi haastava toteuttaa laboratorio-olosuh-
teissa talla hetkella, koska naytteisiin kaytettava maidon maara litroina on suuri ja pastoroin-
nin toteutus laboratoriossa vaatisi mahdollisesti tavarahankintoja. Pastorointiin valmistelui-
neen ja toimenpiteeseen kuluisi tydaikaa, jolloin sarjojen valmistukseen kuluisi enemman ai-
kaa. Vastaanotosta saa haettua nayteastioihin valmiiksi pastoroitua kuorittua maitoa ja pasto-
roitua kermaa, mika helpottaa jo useampaa tytvaihetta. Maitoa on turvallista kasitella ja FT3

mittauksien avulla saadaan nopeasti maitojakeiden pitoisuudet selvilla, jonka jalkeen voidaan



aloittaa sarjojen valmistus odottamatta naytteen kermoittumista 24 h niin kuin aiemmin lu-

vussa 5 on kerrottu.

Taulukko 4. Proteiinipitoisuuksien keskihajonta tulokset.

Proteiini, Kjeldahl | Proteiini, FT3
Mittaepavarmuus -> 0,26 %-yks
Proteiini 3 % 0,01 0,01
Proteiini 3,6 % 0,00 0,01
Proteiini 5 % 0,01 0,01

Taulukko 5. Rasvapitoisuuksien keskihajonta tulokset.

Rasva, R-G Rasva, FT3
Mittaepavarmuus -> 0,1 %-yks
Siilo 3 % 0,07 0,03
Siilo 4,3 % 0,01 0,04
Siilo 5,7 % 0,03 0,00
Pastoroitu 0,05 % 0,01 0,00
Pastoroitu 3,6 % 0,01 0,02
Pastoroitu 5,7 % 0,02 0,05
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8 LOPULLINEN MAITOSARJA JA SAILYVYYSSEURANTA

8.1 Lahtotiedot

Aikaisemmin esitettyjen sailyvyysseuranta 1 ja 2 perusteella paadyttiin toimeksiantajan
kanssa toteuttamaan lopullinen maitosarja kayttaen maitojakeita. Tassa seurannassa tehtiin
kuusi sarjaa, joiden koostamiseen kaytettiin pastoroitua kuorittua maitoa, pastoroitua kermaa,
UF-suodatettua proteiinijaetta ja permeaattia. Pastoroitu kuorittu maito ja pastoroitu kerma
haettiin vastaanotosta. UF-suodatettu proteiinijae ja permeaatti tilattiin toiselta Valion teh-
taalta. Sarjojen rasva- ja proteiinipitoisuuksien laskut tehtiin Excelissa laaditun laskukaavan
avulla. Exceliin syotettiin kaytettavien jakeiden pitoisuudet, haluttu maara litroina ja haluttu
sarjan pitoisuus. Laskukaavan avulla saatiin suoraan maarat eri ainesosille, mitéa sarjan val-
mistukseen tarvitaan. Lopullisen maitosarjan sailyvyysseurantaa toteutettiin viiden viikon
ajan. Naytteet analysoitiin kerran viikkossa. Analyyseina olivat aiemmissakin seurannoissa
kaytetyt R-G, Kjeldahl, FT3. Naiden lisaksi naytteet analysoitiin myés Combi -analysaattorilla
maitolaboratoriossa ja Nicolet -analysaattorilla Helsingissa. Analyysien tulokset kirjataan la-

boratorion tietojarjestelma LIMS:iin.

8.2 Toteutus

Ensimmaisena suoritettiin standardin vaatima maidon suodatus (kuva 10 ja 11) maksimi sihti-
koolla, joka standardin (IDF, 2017) mukaan on 100 um. Tydssa kaytetty siivilan sihtikoko on
74 um.

Kuva 7. Maidon suodatus a.
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Kuva 8. Maidon suodatus b.

Suodattimeen ei jadnyt mitaan hiukkasia, joten todettiin maidon olevan taysin puhdasta sarjo-
jen valmistusta varten. Ennen sarjojen valmistusta mitattiin jakeiden pitoisuudet FT3 -analy-
saattorilla. Jakeiden pitoisuustuloksien avulla (taulukko 6) saatiin laskettua Excel laskukaa-
vaa kayttden oikeat ainesosamaéaarat jokaiselle sarjalle.

Taulukko 6. Jakeiden pitoisuudet
Maitojakeiden pitoisuudet

Rasva % | Proteiini % | Laktoosi % | Kuiva-aine %
Permeaatti 0 0,53 0,45 0,68
Proteiinijae 0 11,18 3,58 17,38
Kerma 39,96 2,24 2,77 45,75
Rasvaton maito 0,04 3,87 4,62 9,69

Sarjassa 2 kaytettiin permeaattia proteiinipitoisuuden alentamiseen ja sarjassa 4 kaytetiin
UF-suodatettua proteiinijaetta proteiinipitoisuuden nostamiseen (taulukko 7). Excel laskukaa-
vaa (lite 1-3) kayttdessa tuli huomioida, ettd permeaatti ja proteiinijae alentavat rasvapitoi-

suutta, joten kermaa tuli lisdtd hieman enemman sarjoissa 2 ja 4.
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Taulukko 7. Halutut sarjojen rasva- ja proteiinipitoisuudet

Rasva % |Proteiini %
Sarja l 1
Sarja 2 2 3
Sarja 3 3
Sarja 4 4 5
Sarja 5 5
Sarja 6 6

Kun pitoisuuslaskut oli laskettu ja tiedettiin jokaiseen sarjaan vaadittavat ainesosamaarat,
aloitettiin valmistamaan sarjoja. Sarjat valmistettiin jarjestyksessa ja sarjojen vaihdon véalissa
annosteluletku puhdistettiin, jotta seuraavaan sarjaan ei tulisi edellisen sarjan naytetta. Sarjat
valmistettiin yksi kerrallaan lisaamalla pastoroitua kuorittua maitoa, pastoroitua kermaa ja
sarjasta riippuen liséaksi permeaattia tai UF-suodatettua proteiinijaetta nayteastiaan. Kun ai-
nesosat olivat ndyteastiassa, sekoitettiin naytetta vahintdan 5 minuuttia laboratoriosekoitta-
jalla, jotta kaikki jakeet olivat sekoittuneet hyvin keskenaan. Sekoitus ei saanut olla liian voi-
makasta, ettei maidon rasvapalloset rikkoonnu ja aiheuta siitd syntyvaa maidon laadun heik-
kenemista kuten luvussa 1 on kerrottu. Sekoituksen jalkeen tarkistettiin sarjan pitoisuus mit-
taamalla naytetta FT3 laitteella. Jos tulos oli tarpeeksi lahelléa haluttua pitoisuutta, nayte an-
nosteltiin pikareihin. Jos naytteen rasvapitoisuus oli esimerkiksi liian alhainen, voitiin tdssa
vaiheessa viela lisatd kerma, jatkaa sekoitusta ja sen jalkeen annostella pikareihin. Jokaiselle
sarjalle oli valmiiksi merkitty 50 ml naytepikarit omilla pikarialustoilla. Annostelu tapahtui an-
nostelupumpun avulla. Annostelun jalkeen naytteet korkitettiin, lisattiin LIMS-naytetarrat ja
vietiin kylmasailytykseen odottamaan analysointeja. Kylmasailytyksen lampdétila pitaa olla +4
+ 2 °C. Kun kaikki sarjat olivat valmiita, mitattiin 0-néytteet (taulukko 8), jotta tiedettiin, mista
arvoista oli lahdetty liikkeelle. Kokonaisuudessaan lopullisen maitosarjan tyéohje on esitetty

liitteessa 10.

Taulukko 8. FT3 0-néytteet.
FT3 0-naytteet

Sarja | Rasva % | Proteiini % | Laktoosi % | Kuiva-aine %
1 1,04 3,79 4,59 10,58
2 2,08 2,95 3,56 9,64
3 3,03 3,71 4,53 12,4
4 4,08 5,02 4,34 14,72
5 5,01 3,63 4,46 14,2
6 6,02 3,59 4,43 15,11
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8.3 Tulokset

Lopullisen maitosarjan seurannan tulokset kuvioina ovat esitetty liitteissa 4—9. Kuvioissa tu-
lokset ovat esitetty prosentteina analyysikohtaisesti. Liitteissa 4—9 jokaisen viiden viikon tu-
lokset ovat esitetty eri vareilla. Taulukoissa 9-11 on taulukoituna viiden viikon tulokset pro-
sentteina kaikista analyyseista ja keskihajonta sarjojen jokaisesta analyysista. Valio (sisédinen
tiedonanto, 9.2.2022) on maaritellyt analyyseille mittaepavarmuus arvot %-yksikkona, joka
ilmoittaa saatujen mittaustulosten todennakdisen vaihteluvalin. Mittaepavarmuuden ylittavat
tulokset ovat merkitty taulukoihin punaisella. Ylittavia keskihajontatuloksia pitaa tarkastella
kriittisesti, silla jo yhden tuloksen suurempi tulosero muihin verrattuna voi nostaa keskihajon-
nan yli hyvaksyttavan rajan. Yhden tuloksen tulosero voi johtua inhimillisestéa virheesta analy-
soinnin aikana. Kaytanndssa, jos kyseinen ero huomataan, naytteesta analysoitaisiin rinnak-
kaisnayte. Tassa seurannassa ei ole analysoitu naytteista rinnakkaisia. Taulukossa 8, sarjan
kuusi R-G: n keskihajonnan tulos on ylittanyt hyvaksyttavan rajan. Jos tarkastellaan sarjan
kuusi viiden viikon tuloksia, huomataan, etta viikoilla kolme ja nelja tulokset ovat muita alhai-
sempia. Viikon kolme ja nelja tulokset rasvan osalta ovat Combilla ja FT3 -analysaattoreilla
mitattuina samaa tasoa keskenédén ja R-G: n tulos alhaisempi. Viimeisen viikon R-G: n tulos
palaa takaisin samaan tulokseen kuin alkuviikoilla. Tamé&n perusteella voidaan olettaa, etta
analysoinnin aikana on voinut tapahtua inhimillinen erehdys naytteenotossa, naytteenmaaran

merkitsemisessa tai naytteen kasittelyssa analysoinnin aikana.

Tutkimuksen avulla saadut tulokset osoittavat, etta standardin (IDF, 2017) mukaisella mene-
telmalla naytteet pysyvat jopa viiden viikon ajan analysointikelpoisina, lukuun ottamatta yksit-
taisid tuloseroja. Vaihtoehtoisella menetelmélla saadaan toteutettua rasva- ja proteiinipitoi-
suuksien eri tasoja vaivattomasti ja hyvilla tuloksilla. Suoritettua sailyvyysseurantaa voidaan
hyddyntad myos jatkossa laboratorion tarpeissa, mikali kalibrointisarjoihin halutaan lisata eri

laktoosipitoisuuden tasoja kiteytettya laktoosia hyédyntaen.



Taulukko 9. Proteiinisarjan tulokset ja keskihajonnat taulukoituna.
Proteiini, Kjeldahl Proteiini, FT3 Proteiini, Combi

mittaepavarmuus %-yks +0,26 +0,02
Nayte + viikko

Sarja 1-vko 1 3,83 3,82 3,83
Sarja 1-vko 2 3,85 3,81 3,78
Sarja 1-vko 3 3,84 3,82 3,79
Sarja 1-vko 4 3,82 3,80 3,78
Sarja 1-vko 5 3,81 3,82 3,83
keskihajonta 0,02 0,01 0,03
Sarja 2-vko 1 3,03 2,97 3
Sarja 2-vko 2 3,04 2,96 2,97
Sarja 2-vko 3 3,03 2,97 3
Sarja 2-vko 4 3,03 2,97 2,98
Sarja 2-vko 5 3,03 2,96 3,01
keskihajonta 0,00 0,01 0,02
Sarja 3-vko 1 3,74 3,72 3,76
Sarja 3-vko 2 3,73 3,71 3,71
Sarja 3-vko 3 3,74 3,72 3,73
Sarja 3-vko 4 3,76 3,70 3,73
Sarja 3-vko 5 3,72 3,72 3,76
keskihajonta 0,01 0,01 0,02
Sarja 4-vko 1 5,05 5,03 5,19
Sarja 4-vko 2 5,05 5,01 5,11
Sarja 4-vko 3 5,06 5,03 5,11
Sarja 4-vko 4 5,07 5,02 5,15
Sarja 4-vko 5 5,04 5,03 5,07
keskihajonta 0,01 0,01 0,05
Sarja 5-vko 1 3,68 3,63 3,7
Sarja 5-vko 2 3,66 3,62 3,64
Sarja 5-vko 3 3,67 3,64 3,67
Sarja 5-vko 4 3,65 3,63 3,64
Sarja 5-vko 5 3,65 3,62 3,69
keskihajonta 0,01 0,01 0,03
Sarja 6-vko 1 3,61 3,58 3,65
Sarja 6-vko 2 3,61 3,57 3,61
Sarja 6-vko 3 3,62 3,58 3,61
Sarja 6-vko 4 3,62 3,58 3,6
Sarja 6- vko 5 3,60 3,59 3,65

keskihajonta 0,01 0,01 0,02



Taulukko 10. Rasvasarjan tulokset ja keskihajonnat taulukoituna.
Rasva R-G = Rasva, FT3 Rasva, Combi

mittaepavarmuus %-yks +0,1 +0,05
Nayte + viikko

Sarja 1-vko 1 1,04 1,05 1,09
Sarja 1-vko 2 1,03 1,03 1,05
Sarja 1-vko 3 0,96 1,03 1,06
Sarja 1-vko 4 1,00 1,03 1,04
Sarja 1-vko 5 1,02 1,01 1,07
keskihajonta 0,03 0,01 0,02
Sarja 2-vko 1 2,01 2,06 2,08
Sarja 2-vko 2 2,02 2,08 2,04
Sarja 2-vko 3 1,98 2,07 2,04
Sarja 2-vko 4 2,00 2,07 2,04
Sarja 2-vko 5 1,98 2,08 2,07
keskihajonta 0,02 0,01 0,02
Sarja 3-vko 1 2,99 3,01 3,01
Sarja 3-vko 2 2,91 3,02 2,99
Sarja 3-vko 3 2,96 3,00 2,99
Sarja 3-vko 4 2,94 3,01 2,98
Sarja 3-vko 5 2,93 3,00 3,01
keskihajonta 0,03 0,01 0,01
Sarja 4-vko 1 4,07 4,06 4,14
Sarja 4-vko 2 4,01 4,05 4,08
Sarja 4-vko 3 4,04 4,05 4,01
Sarja 4-vko 4 3,96 4,10 4,1
Sarja 4-vko 5 3,95 4,05 4,06
keskihajonta 0,05 0,02 0,05
Sarja 5-vko 1 4,98 4,98 4,99
Sarja 5-vko 2 4,91 5,01 4,98
Sarja 5-vko 3 4,90 4,99 4,98
Sarja 5-vko 4 4,88 5,02 4,99
Sarja 5-vko 5 4,89 5,00 5,02
keskihajonta 0,04 0,02 0,02
Sarja 6-vko 1 6,00 5,98 6,08
Sarja 6-vko 2 5,90 5,99 5,98
Sarja 6-vko 3 5,72 5,98 5,97
Sarja 6-vko 4 5,71 6,02 5,98
Sarja 6- vko 5 5,97 6,01 6,01]

keskihajonta 0,14 0,02 0,05



Taulukko 11. Kuiva-ainepitoisuuden tulokset ja keskihajonnat taulukoituna.

Kuiva-aine, FT3 Kuiva-aine, Combi Kuiva-aine
mittaepavarmuus %-yks +0,05 +0,06
Nayte + viikko
Sarja 1-vko 1 10,60 10,49
Sarja 1-vko 2 10,58 10,36
Sarja 1-vko 3 10,64 10,42 10,49
Sarja 1-vko 4 10,55 10,4 10,5
Sarja 1-vko 5 10,56 10,48 10,52
keskihajonta 0,04 0,05 0,02
Sarja 2-vko 1 9,64 9,64
Sarja 2-vko 2 9,63 9,56
Sarja 2-vko 3 9,63 9,61 9,52
Sarja 2-vko 4 9,62 9,61 9,52
Sarja 2-vko 5 9,61 9,65 9,50
keskihajonta 0,01 0,04 0,01
Sarja 3-vko 1 12,37 12,33
Sarja 3-vko 2 12,37 12,2
Sarja 3-vko 3 12,37 12,26 12,26
Sarja 3-vko 4 12,34 12,26 12,26
Sarja 3-vko 5 12,36 12,32 12,18
keskihajonta 0,01 0,05 0,05
Sarja 4-vko 1 14,68 14,85
Sarja 4-vko 2 14,67 14,67
Sarja 4-vko 3 14,69 14,64 14,54
Sarja 4-vko 4 14,71 14,77 14,42
Sarja 4-vko 5 14,66 14,6 14,58
keskihajonta 0,02 0,10 0,08
Sarja 5-vko 1 14,16 14,28
Sarja 5-vko 2 14,16 14,14
Sarja 5-vko 3 14,18 14,18 14,01
Sarja 5-vko 4 14,18 14,2 14,02
Sarja 5-vko 5 14,14 14,26 14,05
keskihajonta 0,02 0,06 0,02
Sarja 6-vko 1 15,06 15,35
Sarja 6-vko 2 15,02 15,12
Sarja 6-vko 3 15,07 15,14 14,86
Sarja 6-vko 4 15,07 15,17 15,00
Sarja 6- vko 5 15,07 15,22 14,99

keskihajonta 0,02 0,09 0,08
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9 YHTEENVETO JA JOHTOPAATOKSET

Taman opinnaytetyon tavoitteet savutettiin onnistuneesti kolmen eri tutkimuksen ja niiden tu-
loksien avulla. Ensimmaisena suoritetun raakamaidon sailyvyysseurannan avulla saatiin sel-
vitettya lahtotilanne ja sen pohjalta pystyttiin suunnittelemaan ja toteuttamaan tutkimukset,
joiden pohjana kaytettiin IDF 490 -standardia. Vanhan kalibrointisarjan menetelma voidaan
hyvin korvata uudella standardin mukaisella menetelmalla. Uutta kalibrointisarjan menetel-
maa voidaan kayttaa osittain vanhan korvaavana tai taysin kaikkien sarjojen korvaamiseen.
Esimerkiksi kauppanesteitéa voidaan kayttaa sarjoihin 1-4 niin kuin tahankin asti ja loput sar-
jat 5—7 tehdaan maitojakeista, joiden tekoon on aikaisemmin kaytetty raakamaitoa.

Tutkimuksien avulla saatiin paljon tietoa, mita ei aikaisemmin ollut vield tiedossa. Raakamai-
don koostumusmittauksen avulla saatiin selville, ettd somaattiset solut, peséakemaara ja FFA-
arvo voivat vaihdella maidon iasta riippumatta, mutta ovat kuitenkin viitearvojen sisalla. Vuo-
denaikavaihtelut ja maidon kuljetusmatka voivat vaikuttaa naihin tekijoihin, mitk& vaikuttavat
suoraan raakamaidon sailyvyyteen sailontaaineen lisayksesta huolimatta. Raakamaitoa on
kaytetty kasittelemattomana aiemmin maitokalibrointisarjan valmistukseen. Raakamaidon
koostumusmittausta ei ole tehty maitokalibrointisarjan valmistusta varten, joten maidon laatu
voi vaihdella ja aiheuttaa epatasalaatuisuutta naytteissa. Raakamaidolle tehtiin myds stan-
dardin mukainen suodatus 100 um sihtikoon siivilan lapi. Tulos oli hyva, silla siivilan kankaa-

seen ei jaanyt hiukkasia. Jos tulos olisi huono, se vaikuttaisi negatiivisesti sailyvyyteen.

Standardin IDF 490 mukaisesti tehdyn kalibrointindytesarjan avulla saadaan pidennettya
naytteiden sailyvyysaikaa ja analysointikelposuutta. Maitojakeiden pastorointi ja sailéntaai-
neen lisdys naytteisiin on valttamatonta pidemman sailyvyyden kannalta. Edella mainitut sai-
|ontakasittelyt eivat muuta maidon fysikaaliskemiallisia ominaisuuksia. Pastdroidun raaka-ai-
neen kasittely vahentdd myds kontaminoitumisriskia. Pidempi sailyvyysaika vahentaa labora-
toriossa valmistuspéivien maaraa, mutta valmistettavien naytteiden maara pysyy ennallaan.
Aluksi uuden menetelman kalibrointindytesarjojen valmistukeen voi menna enemman aikaa
ennen kuin silhen muodostuu rutiini. Menetelman avulla saadaan toteutettua vaivattomasti eri
rasva- ja proteiinitasoja. Sarjoihin voidaan lisata viela eri laktoositasoja, mutta se vaatisi uu-
den tutkimuksen laktoosin osalta. Kiteytetyn laktoosin avulla voidaan kohottaa laktoosipitoi-
suutta, talla hetkella permeaatin kaytto proteiinipitoisuuden alentamiseen alentaa myos hie-

man laktoosipitoisuutta.
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Naytteet sopivat kaytettavaksi FT3 -analysaattorilla, referenssimenetelmilla ja maitolaborato-
rion Combi -analysaattorilla. Tutkimuksen naytteitd analysoitiin myos Nicolet -analysaattorilla
Helsingin laboratoriossa, mutta laitteella saadut tulokset eivat olleet vertailukelpoisia muihin
tuloksiin. Nicolet -analysaattorin tuloksia ei ole esitetty kuvioissa tai taulukoissa, niiden huo-

non vertailukelpoisuuden vuoksi.

Aikaisemmin esitettyjen tutkimuksien pohjalta tAm& menetelma toi toimeksiantajalle tarvitta-
vat tiedot uuden menetelman kayttéénottoon. Uudella menetelmalla voidaan korvata kalib-
rointinaytesarjojen teko osittain tai kokonaan. Uudet maitokalibrointinaytesarjat lisdavat tur-
vallisuutta, mahdollistaen tuottaa suuren maaran kalibrointindytesarjoja seka takaavat hyvan
fysikaaliskemiallisen laadun yhdistetyissa maitonaytteissa. Naytteiden laadun ansioista nayt-
teitd voidaan lahettaa muihin toimipisteisiin kuten laboratorioihin, joissa kaytetdan FTIR-lait-
teita. IDF 490 -standardin menetelma soveltuu kaikentyyppisiin maitoanalyyseihin. Tarkeinta
sailyvyyden ja analysointikelpoisuuden pidentamiseen on pastorointi ja sailéntdaaineen yhdis-
telm&. Niiden lisaksi sailyvyytta parantavat huolellinen naytteenkasittely, valmistustapa ja kyl-
masailytys. Tassa tyossa kaytettyja tutkimuksia voidaan hyédyntaa jatkossa esimerkiksi ki-

teytetyn laktoosin kayttoonotossa kalibrointisarjan valmistuksessa.
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Liite 1. Rasvan seospitoisuuksien laskut

Taulukko 1
haluttu maara (litra) 3,00
haluttu pitoisuus (%) 1,00
maidon rasva (%) 0,05
kerma (%) 39

0,01
0,0005
0,39

Rasvatason seoslaskut

Taulukko 2
Kermaa 0,077 litraa
Maitoa 2,923 |litraa
Yhteensa seosta 3,00 litraa

SEOSPITOISUUDEN LASKUT:

Taulukko 1:
Kirjoita taulukko 1 sarakkeisiin oikeat arvot

Taulukko 2:
Tahan taulukkoon tulee nédkyviin tarvittavat maarat sarjan valmistukseen

Nama ovat teoreettiset maarat. Ne voivat vaihdella riippuen sekoituksesta, laitteiden
virhemarginaalista.

1 (9)



Liite 2. Permeaatin seospitoisuuksien laskut

Proteiinitason seoslasku alle 3,6 %

SEOSPITOISUUDEN LASKUT:

Taulukko 1:

Kirjoita taulukko 1 sarakkeisiin oikeat arvot .

Taulukko 2:

Taulukkoon 2 tulee nakyviin tarvittavat maarat sarjan valmistukseen.

Nama ovat teoreettiset maarat. Ne voivat vaihdella riippuen sekoituksesta, laitteiden virhemarginaalista.

Taulukko 1 Taulukko 2
haluttu maara (litra) 2,50 _
haluttu pitoisuus (%) 2,25 0,0225 Permeaattia 1,015 |litraa
maidon proteiini (%) 3,7 0,037 Maitoa 1,485 |litraa
permeaatti (%) 0,13 0,0013 Yhteensa seosta 2,50 litraa

2 (9)



Liite 3. Proteiinijakeen seospitoisuuksien laskut

Taulukko 1
haluttu maara (litra) 3,00
haluttu pitoisuus (%) 5,00
maidon proteiini (%) 3,7
proteiinijae (%) 11,4

3 (9)

Proteiinitason seoslasku yli 3,6 %

0,05
0,037
0,114

Taulukko 2
Proteiinijaetta 0,506 litraa
Maitoa 2,494 litraa
Yhteensa seosta 3,00 litraa

SEOSPITOISUUDEN LASKUT:

Taulukko 1:
Kirjoita taulukko 1 sarakkeisiin oikeat arvot

Taulukko 2:
Tahan taulukkoon tulee nakyviin tarvittavat maaratsarjan valmistukseen

Nama ovat teoreettiset maarat. Ne voivat vaihdella riippuen sekoituksesta,
laitteiden virhemarginaalista.



Liite 4. Sarjan 1 tulokset

4(9)
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Liite 5. Sarja 2 tulokset

Sarja 2
tulokset
11,00
10,00
9,00
8,00
7,00
6,00
5,00
4,00
3,00
2,00
- I I I I I I I I I I I I
0,00
Proteiini, Kjeldahl Proteiini, FT3 Proteiini, combi Rasva R-G Rasva, FT3 Rasva, Combi Kuiva-aine, FT3 Kuiva-aine, combi Kuiva-aine

W viikko 1 W viikko 2 viikko 3 W viikko 4 M viikko 5
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Liite 6. Sarja 3 tulokset.

Sarja 3

tulokset
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Liite 7. Sarja 4 tulokset.

Sarja 4
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Liite 8. Sarja 5 tulokset.

Sarja 5
tulokset
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Liite 9. Sarja 6 tulokset.

Sarja 6
tulokset
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Liite 10. Kalibrointisarjan valmistusohje.

Kalibrointisarjan valmistus

Naytteen haku

Pastoroitu kerma
ja kuorittu maito

Sailontaaineen
lisays

Tarkista
pitoisuudet FT3

Syota Excel
laskukaavaan
tiedot

Valmista sarja
laskukaavan
tuloksien pohjalta

Tarkista oikea
pitoisuus FT3

1. Esivalmistelut
- Pikarit.

2. Naytteen haku

Annostelu
pikareihin

Kylmasailytys +4 +
2°C

- Vastaanotosta pastoroitu kerma ja pastoroitu kuorittu maito.

3. Sailontaaineen lisays

- Liséa kermaan ja maitoon bronopol sailontaaine 1 ml/litra.

4. Tarkista pitoisuudet

- Mittaa permeaatti, proteiinijae, kerma ja maito FT3 -analysaattorilla.

1(2)



2(2)

. Syota Exceliin tiedot.

- Excelisséa 3 taulukkoa: proteiinipitoisuus korkea, proteiinipitoisuus matala ja ras-
vapitoisuus. Lisaa mitattujen permeaatin, proteiinijakeen ja rasvapitoisuuksien
arvot taulukko 1. Lisda sarjan valmistusmaara litroina, haluttu sarjan pitoisuus

(proteiini tai rasva).
- Kun arvot on kirjattu soluihin, laskukaava antaa tulokset taulukkoon 2.

- HUOM! Proteiinipitoisuutta muuttaessa, laske ensin permeaatin tai proteiinija-
keen tarve. Taulukko 2 antaa tuloksen maidon maéaralle. Lisda tdma tulos rasva-

pitoisuutta laskiessa kohtaan haluttu litramaara.
. Sarjojen valmistus

- Aloita sarjojen valmistus laskujen pohjalta. Lisaa tarvittavat ainesosat nayteasti-
aan ja sekoita sekoittajalla vahintdan 5 minuuttia, jotta ainesosat sekoittuvat ta-

saisesti. Ei liian isolla kierrosméaaralla, ettei rasvapallot vaurioidu!

- Ota huomioon, ettd permeaattia tai proteiinijaetta lisattaessa rasvapitoisuus las-

kee, jolloin kermaa pitaa lisata hieman enemman.
. Tarkista pitoisuus

- Naytesarjan pitoisuuden voi varmistaa vield FT3 -analysaattorilla. Laskukaavan

antamat ainesosamaarat ovat teoreettiset.

. Annostelu pikareihin

- Suorita annostelu mahdollisimman nopeasti sekoituksen jalkeen.
Kylmasailytys

- Vie naytteet heti kylmasailytykseen + 4 + 2 °C. Naytteen lampeneminen vaikut-

taa kemialliseen sailyvyyteen.



