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生鲜牛乳快速检验方法

1 范围

本标准规定了生鲜牛乳的感官、理化、微生物及牛奶掺伪的快速检验方法。

本标准适用于生鲜牛乳的快速检验。

2 规范性引用文件

    下歹J文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有的

修改单(不包括勘误的内容)或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究

是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。

    GB}I' 4789. 2 }-2003 食品卫生微生物学检验 鲜乳中抗生素残留量检验

    GB? 5009. 46-?003乳与乳制品卫生标准的分析方法

    GB/T X409-198 牛乳检验方法

    GB/I' 5413. 30-1997 乳与乳粉 杂质度的测定

    GB/T 6914-1986 生鲜牛乳收购标准
3 抽样

    按GBII' 6914-1986中3. 1进行。取样量不少于250 mla

4 检验方法

4. 1 感官检验
    取适量样品于干净的烧杯中，按GB/T 6914-1985中第2. 2条进行。另外取适量样品于干净的烧杯中

加热至85'C，观察组织形态，嗅其气味、品尝滋味，应无沉淀、无凝块、无杂质，具有新鲜牛乳固有的

香味，无异味。

4. 2 理化检验
    第一法 — 化学法

4. 2. 1 蛋白质

4.2.1.1 原理

    氨基酸是构成蛋白质的基本单位。牛乳中蛋白质含量与氨基酸含量呈良好的正相关。氨基酸为两性

电解质，在接近中性的水溶液中，全部解离为双极离子。.当甲醛溶液加入后，与中性的氨基酸中非解离

型氮基反应，生成单轻甲基和三羚甲基诱导体，使氨基酸失去氨基特性，游离的狡基 (P OOH)可以

用标准碱溶液滴定.根据喊溶液的消耗量，计算出蛋自质的含量。加入草酸钾的目的是使它与乳中的钙

生成不溶性稳定化合物，消除钙离子的影响，有利于终点的判断。

4. 2. 1. 2 试剂

4. 2. 1.2.t饱}?草酸钾溶液:330 g/L。
4. 2. 1. 2. 2酚酞指示液:5叭 乙醇溶液。
4. 2. 1.2. 3 氢氧化钠标准溶液i}侧aOH)=0.1 mol /L]。

4. 2. 1.2. 4 氢氧化钠};:准滴定溶液[c困aOH)=0.05 mol /L] o

4.2.1.2.5 中性甲醛溶液。

4. 2. 1. 3 分析步骤
    准确吸取乳样10.0 ml于二角瓶中，加入0.5 ml饱和草酸钾溶液和0.5 ml酚酞指示液，经2 min后

用0.1 mol几氢氧化钠标准溶液滴定至粉红色。然后加入2 ml中性甲醛溶液。再用0.05 mol几氢氧化
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钠标准滴定落液滴定至粉红色，记录滴定消耗的O.OSmol几氢氧化钠标准滴定溶液的毫升数.
4.2.1.4 分析结果的表述与计算
    样品中蛋白质的含量X,按式 (1)计算:

C.Y}、0.014、6.38、，.199一
                X,二一一--— 一一5.006、100 ...........................⋯⋯(1)

                                            V

    式中:

    X,— 样品中蛋白质的含量，单位为克每百毫升 (g/ 100 ml)
    C 氢氧化钠标准滴定溶液的浓度，单位为摩尔每升((mol /L);

    Vt— 加入中性甲醛溶液后，滴定试样消耗氢氧化钠标准滴定溶液的体积，单位为毫升(ml) ;

    0. 014—     1 mol /L氢氧化钠标准溶液1 ml相当于氮的克数;
    6. 38 氮换算为蛋白质的系数;

    100/5. 006— 经验常数;
    V— 样品的体积，单位为毫升(ml) e

    计算结果保留三位有效数字。

4. 2. 1. 5 允许差

    同一样品的两次测定结果之差，不得超过平均值的5. 0 。

4. 2. 2 月旨肪

4. 2. 2. t 试剂

4.2.2.1.1碱试剂:将30 g氢氧化钠用300 ml水溶解于第一个烧杯中;将40 g无水碳酸钠用300 ml水
溶解于第二个烧杯中;将75 g氯化钠用300 ml 65 C ̂-70℃水溶解于第三个烧杯中。然后，将三种溶液
混合，加水定容至1 000 ml，用脱脂棉滤入试剂瓶中，备用.

4. 2. 2. 1. 2 异戊醇一乙醇混合液:异戊醇+乙醇二65+1050

4. 2. 2. 2 仪器

4. 2. 2. 2. 1 盖勃氏乳脂计。

4. 2. 2. 2. 2 恒温水浴锅。

4.2.2.3 分析步骤

    吸取10 ml碱试剂于盖勃氏乳脂计中，加入混匀的牛乳11 ml，再加入异戊醇一乙醇混合液1 ml，用

橡皮塞将乳脂计塞紧，轻轻振荡使其混合，直至出现泡沫使牛乳凝块溶解。将乳脂计放入70} ̂-73℃恒

温水浴锅内保持10 min，约5 min振荡一次。然后，将乳脂计倒置，使橡皮塞向下，再置?0 C ̂-73 C恒

温水浴锅内10 min̂-15 min，至脂肪柱不含泡沫时取出，立即读数。读数时要将乳脂肪柱下弯月面放在
与眼同一水平面上，以弯月面下限为准。所读数值即为脂肪百分率。

4. 2. 2. 4 允许差

    同一样品的两次测定结果之差，不得超过平均值的10.0% .

4.2.3 相对密度

    按GBIT 5009.46-2003中}. 1测定。

4.2.4 非脂乳固体 (计算法)

    样品中非脂乳固体含量X:按式 (2)计算:

                                  X}=O. 25L+1. 2F+0. 14-F ······························⋯⋯ (2)

    式中:

    X,— 样品中非脂乳固体含量，单位为克每百毫升(g/100 ml);
    L— 乳稠计 (15 C/150C)的读数，密度计 (200C/4 C)的读数加20;

    F 脂肪含量，单位为克每百毫升(g/100 ml)o
4.2.5 滴定酸度
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4. 2. 5. 1 试剂

4. 2. 5. 1. 1酚酞指示液:5叭 乙醇溶液。
4. 2. 5. 1.2氢氧化钠标准溶液[c伽aOH)=0.1 mol 2] o
4.2.5.2 仪器

4. 2. 5. 1. 1  100 ml三角瓶。

4. 2. 5. 1. 2  50 ml碱式滴定管。
4.2.5.1.3 吸管:10 ml o

4.2.5.3 分析步骤
    准确吸取乳样10. 0 ml于三角瓶中，加入0. 5 ml酚酞指示液。 用0. 1 mol几氢氧化钠标准溶液滴

定至粉红色，并在0. 5 min内不褪色.为滴定终点。记录0. 1 mol几氢氧化钠标准溶液消耗的毫升数。

4. 2.

  (3)

4. 2.

5. 4 分析结果的表述与计算
消耗0. 1 mol 2氢氧化钠标准溶液的毫升数乘以10即为酸度 (0T )。

用乳酸来表示牛乳的酸度水平，即每100 ml牛乳中所含有的乳酸克数。样品中乳酸的含量X3按式

  计算:

    C·Y x 0.09 ‘__
Xs=—           x 1 UU

          10
.。。.......····················⋯⋯ (3)

式中:

X3— 样品中乳酸含量，单位为克每百毫升(g/100 ml) ;
C 氢氧化钠标准溶液的浓度，单位为摩尔每升(moUL);

V- 消耗氢氧化钠标准溶液的体积，单位为毫升(ml);

0.09- 1 ml 1 moUL氢氧化钠标准溶液相当乳酸的克数，单位为克(g}。
5 杂质度

    按GBfT 5413. 30-1997操作。

4.2.6 酒精试验

4. 2. 6. 1 试剂

4. 2. 6. 1. 1  75%中性酒精溶液(用酚酞检验)。

4. 2. 6. 1. 2  72%中性酒精溶液(用酚酞检验)。

4.2.6.1.3  70%中性酒精溶液(用酚酞检验)。
4.2.6.2 仪器
4. 2. 6. 2. 1 试管:20 mlo

4. 2. 6. 2. 2 移液管:1 ml或2 ml o

4.2.6.3 分析步骤
    取3支试管分别加入1 ml 70%中性酒精溶液或72%中性酒精溶液或75%中性酒精溶液，再加入

等量牛乳。转动试管，充分混匀，观察有无絮状沉淀。如果无絮状沉淀，表明乳是新鲜的，称为酒精试

验阴性乳。出现絮状的乳，为酸度较高的乳，称为酒精试验阳性乳。

4. 2. 6. 4 分析结果的表述
    如果在70%中性酒精溶液中不出现絮片，表示牛乳酸度在200T以下;如果在72%中性酒精溶液中

不出现絮片，表示牛乳酸度在180T以下:如果在75%中性酒精溶液中不出现絮片，则牛乳酸度在170T

以下。

    第二法 — 仪器法

4.2.7 脂肪、非脂乳固体、相对密度、掺水率、冰点、蛋白质的测定 (快速乳成分分析仪法— 超声

波传感器)

4. 2. 7. 1 方法提要
    进样系统吸入乳样至超声波传感器，发射超声波并反馈信号到微型计算机，信号强度与组分含量呈
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  正比，计算机按照一定的固定参数把反馈信号转化成分析结果并保存。
  4. 2. 7. 2 仪器

      MILKYWAY快速乳成分分析仪

  4.2.7.3 样品预处理

      取样适量放于恒温水浴中，使样品温度控制在250C ̂-30 C。搅拌均匀，用玻璃棒同方向圆周搅拌，

  使样品表面无明显气泡.

  4.2.7.4 测定

      开电源，显示WARM UP(预热)字样，约5 min̂} 15 min结束，仪器显示EKOMILK，准备就序，

  按仪器使用说明书用GB/T 5009.46. GB/T 5409或本标准所规定理化检验方法校正仪器.如果校正多

  项指标，应先校正非脂乳固体，然后校正密度，最后校正脂肪和蛋白质.每校正一个指标后，应使用同

  一牛奶重新测定其他指标再进行校正，存储校正值。

      把预处理完毕的样品，倒入进样杯中，倒入量为容器的 80 ，防止吸空。把进样杯放入进样口，

  选择菜单，显示COW MILK，点击“确定”仪器显示WORKING(工作)字样，进样开始检测。快速乳

  成分分析仪直接显示乳样中脂肪、非脂乳固体、相对密度、掺水率、冰点、蛋白质的测定结果，接记录

  仪可自动打印。

4.2.7.5 清洗

      每天工作的开始或两次测样间隔大于10 min或每天工作的结束时，按仪器使用说明书规定方法清

  洗仪器。

  4.2.8 脂肪、蛋白质、乳糖、全乳固体、酸度、冰点的测定(牛乳成份快速分析仪— 红外光谱法)

  4. 2. 8. 1 方法提要

    进样系统吸入乳样至样品室，采用红外光谱扫描样品，样品各组分的红外光谱强度与其含量呈正比，

计算机根据固定的参数把红外信号转化成分析结果输出并保存。

4. 2. 8. 2 仪器

    红外牛乳成份快速分析仪。

4. 2. 8. 3 样品预处理

    所有由冷藏处取出的样品均须升温至400C，剧烈上下颠倒摇荡，使内部脂肪完全融开并混合均匀.

4. 2. 8. 4 测定

    先打开计算机，再打开红外分析仪电源，预热90 min。在WINDOWS窗A --F进入检测程序。检查

清洗液和调零液是否够用。用鼠标点击“清洗”按钮，对仪器进行三次清洗.用鼠标点击 “调零”按钮，

仪器自动调零。选定被检样品，将样品摇匀，放于吸管下，用鼠标点击“检测”按钮进行检测.样品检

测完一批后对仪器进行三次清洗。

4. 2. 8. 5 仪器校正

    为保证仪器的准确性，每月需用国家标准方法对牛乳成份分析仪进行考核校正。

    a)选取10份不同的生鲜牛乳样品，先将样品混匀后用国家标准方法对脂肪、蛋白质、乳搪、全
乳固体、酸度、冰点进行检测 (脂肪:盖勃法;蛋白质:凯氏定氮法;乳糖:莱因一埃农氏法;全乳固

体:烘箱干燥法;酸度:直接滴定法:冰点:冰点仪)，得到一组数据。

    b) 用牛乳成份快速分析仪对同一组鲜奶样品的脂肪、蛋白质、乳糖、全乳固体、酸度、冰点指标

进行快速检测，得到另一组数据，对两组数据的平均值进行比较，计算其相对偏差。脂肪、蛋白质、酸

  a
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度、全乳固体的最大相对偏差为士1. 5};乳糖的最大相对偏差为士2. 5叱。

    c) 当相对偏差超出要求时，应对仪器中生鲜牛乳检测曲线的斜率和截距参数进行调整，再次进行

测定，直至符合要求。

4. 2. 8. 6 仪器保养

    每隔3d按仪器使用说明二体规定方法，用专用强力清洗液清洗仪器。

4. 3 微生物指标

    按GB/T 6914-1986中3. 10进行。其中美蓝溶液的配制:称取分析纯美蓝(又名亚甲蓝)5.Omg

于100 ml容量瓶中，加适量新煮沸放冷的蒸馏水使其溶解并定容至刻度，塞上瓶盖，放冰箱中贮存备

用。使用期限为14天。

4. 4牛奶掺伪的检验

4. 4. 1掺碱 (碳酸钠)的检验

4. 4. 1. 1 试剂

    玫瑰红酸酒精溶液((O.Sg/i,):称取0.05 g玫瑰红酸溶T 100 m195%酒精中(pH值范围6.9.8.0 ) o
4.4.1.2 分析步骤

    吸取5 ml乳样于试管中，加入5 ml玫瑰红酸酒精溶液，摇匀，乳样呈肉桂黄色为正常，呈玫瑰红

色为加碱，加碱越多玫瑰红色越鲜艳.应以正常作对照。

4. 4. 2掺亚硝酸盐的检验
4. 4. 2. 1 试剂

    格里斯试剂:对氨基苯磺酸l0 g,  1-蔡胺1g，酒石酸89 g。三种试剂分别称好后于乳钵中研碎，
在棕色瓶中干燥保存各用。

4. 4. 2. 2 分析步骤

    取乳样2 ml于试管中，加入固体混合试剂0.2 g,混匀。乳中有亚硝酸盐存在时，即出现桃红色。
同时做空白对照。

4. 4. 3掺尿素的检验
4. 4. 3. 1 试剂

4. 4. 3. 1. 1亚硝酸钠溶液(lOg/L)a

4.4.3.1.2 浓硫酸。

4. 4. 3. 1. 3格里斯试剂:对氨基苯磺酸l0 g,   1一蔡胺1g，酒石酸89 g。三种试剂分别称好后于乳钵中
研碎，在棕色瓶中干燥保存备用。

4. 4. 3. 2 分析步骤
    取乳样3 ml于试管中，向试管中加入亚硝酸钠溶液】ml，浓硫酸1 ml,摇匀后再加入少量格里斯

试剂混合均匀，观察其颜色变化，如有尿素存在则颜色不变(因尿素与亚硝酸盐作用在酸性溶液中生成

二氧化碳、氮气和水)，乳中无尿素存在时，即出现紫红色。同时做空自对照。

4. 4. 4掺淀粉的检验

4. 4. 4. 1 试剂

    碘溶液:取碘化钾4g溶T少量蒸馏水中，然后，用此溶液溶解结晶碘2g，待结品碘完全溶解后，
移入100 ml容量瓶中，加水至刻度。

4. 4. 4. 2 分析步骤

    吸取乳样5 ml于试管中，加入碘溶液2滴一3滴，乳中掺有淀粉时，即出现蓝色、紫色或暗红色及

沉淀。牛乳中掺豆浆，加碘溶液后呈现浅污绿色。同时做空白对照。

4. 4. 5掺过氧化氢的检验
4. 4. 5. 1 试剂

                                                                                                                                                    5
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    4. 4. 5. 1. 1 硫酸溶液:l+la

  4. 4. 5. 1. 2碘化钾尸淀粉溶液:称取3g淀粉用少量温水混合成乳浊液，然后，边搅拌边力叭沸水loo ml,
  冷却后加入碘化钾溶液5 ml(事先取碘化钾3g溶于5 ml水中).
    4. 4. 5. 2 分析步骤

      吸取乳样1 ml于试管中，加1滴硫酸溶液，然后，滴加碘化钾一淀粉溶液3滴̂ }4滴，摇动混匀抬'x
    观察结果。如果，立即呈现兰色，判断为过氧化氢阳性，否则为阴性。

  4. 4. 6掺甲醛的检验

    4. 4. 6. 1 试剂

    4. 4. 6. 1. 1 澳化钾。

    4.4.6.1.2 硫酸溶液:5+10

    4.4.6.2 分析步骤

      吸取3 ml硫酸溶液(5+1)注入试管中，加澳化钾小晶粒1粒，摇匀后，立即沿试管壁徐徐注入1 ml

  乳样，静置于试管架上，观察接触面上的环变化，如有甲醛存在则很快出现紫色环，否则为橙黄色。

  4. 4. 7掺级化钠的检验
    4. 4. 7. 1 试剂

  4. 4. 7. 1.1 硝酸银溶液(0. O1 mol/L)。

  4. 4. 7. 1. 2铬酸钾溶液(1 g/L)o
  4.4.7.2 分析步骤

      吸取乳样lml于试管中，滴加铬酸钾溶液2滴、3滴后，再加入硝酸银溶液5 ml，摇匀观察溶液颜

  色。溶液呈黄色表明掺有食盐，呈棕红色表明未掺食盐。

  4. 4. 8 抗生素残}}的检验

  4. 4. 8. 1 方法一

      按GBlT 4789. 27-2003进行。

  4.4.8.2 方法二

      将20 ml被检奶样注入试管中，浸入沸水浴中10 min̂-15 min，然后冷却至43 C，加入1 m1̂-2 ml

  酸乳.将试管置于43℃水浴保温3h，测试pH值应}4.2 0
  4. 4. 9 掺陈乳的检验

  4. 4. 9. 1分析步骤

      吸取乳样10 m1̂}20 ml于烧杯中，加热煮沸，然后，加入等体积中性蒸馏水 (新煮沸10 min，冷

  却至室温)，观察有无凝块生成。

  4. 4. 9. 2 结果判定

      煮沸试验不能单纯理解为酸度试验，因为，蛋白质凝块和多种因素有关，单从酸度看可认为是新

  鲜乳，但加热煮沸试验出现凝块，遇此情况应判断为:在新鲜乳中掺有陈乳。
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