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1, WSTEP
123, Przedmiot normy, Przedmiotem normy sg ba-
dania organoleptyczne i chemiczne serwatki kwaso-
wej, podpuszczkowej 1 widkienniczej.

Nor zwigzane
PN-68/A-86122 Mleko. Metody badan
PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania i zapisywania
liczd

2, METODY BADAN ORGANOLEPTYCZNYCH

221, Okreslanie zapachu, Zapach serwatki nalezy
okresli¢ bezposrednio po otworzeniu opakowania, wg

kryteriéw normy przedmiotowej,

2+2, Okreslanie barwy i wyzglgdu, Na piytke Pet-
riego ustawiongq na bialym tle nalaé¢ takg 1ilosé

serwatkl, aby grubosé warstwy wynosila nie mnie
niz 0,5 cm, Nastepnie obserwowaé¢ barwe i wyglad.

2:%, OkreSlanie zanieczyszczen mechanicznych,

Zanieczyszczenia mechaniczne okreslié wg  PN-68/
A-86122. Ocenié¢ wg kryteridéw normy przedmiotowej,

3, METODY BADAN CHEMICZNYCH
3.1, Przygotowanie proébki do badan, Prébke ser—

watki doprowadzié¢ do temperatury 20°C 1 dokiad-
nie wymieszac¢., Mieszanie prébki nalezy powtarzad
przed kazdorazowym pobraniem serwatki do po-
szczegblnych oznaczan,

3:2s Oznaczanie kwasowosci

5:2+1, Zasada oznaczania polega na miareczkowa-
niu serwatki roztworem wodorotlenku sodowego wo-
bec fenoloftaleiny.

L.gm Kolba stozkowa pojemnosci

200cm’,

392+3. Odczynniki
a) Wodorotlenek sodowy, roztwér 0,25N.

b) PFenoloftaleina 2-procentowy roztwdr alkoho-
lowy.

3,2.,4, Wykonanie oznaczania, Do kolby stozkowe]

odmierzyé 50cm® serwatki, doda¢d 2cm? fenolofta=-

leiny i miareczkowa¢ 0,25N reztworem wodorotlenku
sodowego do otrzymania lekko rdézowego zabarwienia
utrzymujgcego sie przez 20 s.

3.2+5. Obliczanie wyniku, Kwasowoéé serwatki w
stopniach Soxhlet - Henkla (X,) obliczyé wg wzoru

(1)

JX& =2'a

W ktorym:
a - iloéé¢ 0,25N roztworu wodorotlenku

zuzytego do zmiareczkowania,cm?.

222,6, Wynik, Za wynik nalezy przyjaé¢ Srednig
arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch réwnolege
tych oznaczain nie réznigcych sie¢ miedzy sobg wie-
cej niz o 0,2. Wynlk zaokrgglié¢ do pierwszego
mie jsca po przecinku wg PN-70/N-02120,

3s3s Oznaczanie gestosci

3231, Zasada oznaczania polega na areometrycz-

nym oznaczaniu gestosci.

2¢2+2, Przyrzady
a) Laktodensymetr o

20°c.
b) Cylinder pojemnosci 250cm .

3:3. 3. Wykonanie oznaczania, Temperatura serwat-—

ki przy oznaczaniu g¢stoscl nie powlnna byé niz-
sza niz 15°C i nie wyzsza niz 25°C, Serwatke wlaé
ostroznie po sciance do suchego cylindra w ilosci
potrzebnej do swobodnego zanurzenia sie laktoden-
symetru, Suchy laktodensymetr zanurzy¢é powoli w
serwatce tak, aby nie zamoczy¢ skali powyzej sta-
nu réwnowagi. :

Po ustaleniu wahan laktodensymetru odczytaé sto-
plen jego zanwrzenia wg menisku gérnego i tempe-
ratur¢ serwatki,

Laktodensymetr w czasie odczytywania stopnia za~
nurzenia nie powinien dotykaé Scianek cylindra,

2e3s4, Obliczanie wyniku, Gestos¢é serwatki w

temperaturze 20° odczytaé z tabl. 1 na podstawie

pomiaru stopni laktodensymetru oraz temperatury
serwatkl w czasie przeprowadzania oznaczania.

sodowego

temperaturze odniesienia

Centralny Zwiqzek Spétdzielni Mleczarskich
Ustanowiona przez Zarzqd CZSM dnia 27 stycznia 1966 r.
joako norma obowiqzuigca w zakresie metod badath od dnia 1 lipca 1966 r.
(Mon. Pol. nr 30/1966 poz. 159)
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Tablica 1

Stopien Temperatura serwatki w % w czasie przeprowadzania oznaczania

E?Z“EZEZ 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21 - 22 23 24 25

;gfﬁfr Cigzar wlasciwy serwatki odniesiony do temperatury 20°c
25 1,0233(1,0235/1,0236,0237 {1,0239] 1,0240{ 1,024 1, 0244 1,024§|1,038 1,02501,0252 },0254'1,0255b.0258 N, 0260
26 1,0242]1,024411,024501,0247 |1,0249] 1,0250| 1,02541,0254 1,0256h,0258 1.026op,0262 L}ozs# 1,0266}1,0268 h,0270
27 1,0251(1,0253| 1,0254f1,0256 |1,0257| 1,0259| 1,0261]1,0263| 1,0265n ,0268 1,oa7qh,0272 n,0275|1,0277,0279 h,028
28 1,02601,0261)1,0263(1,0265|1,0266 1,0268{ 1,02741,0273| 1,0275/1,0278 1,028qb.0282 h,0285 |1,0287h,0290 1,0294
29 n,0269|1,0271|1,02731,0275 |1,0276| 1,0278| 1,084 1,0283| 1,02851,0288 1.0290b,0292 i,0295 1,029§F.0300 n,0302
30 h,0279(1,0284|1,028301,0285 |1,0286 1,0288| 1,000 1,0293| 1,0295h 0298 1;0309tf0302 1,0305 1,0307b,0310 n,0312
31 1,0288|1,0290|1,0292f1,0294|1,0296| 1,0298| 1,0301(1,0303| 1,0305}1,0308 1,0310*,0312 1,0315 1.0317r.0320 1,032
32 1,0298|1,0300] 1,0302f1,0304 |1,0306{ 41,0307} 1,0%10{1,0312| 1,0315 ,0318 1,0320#,0323 1,0325 1,032*,0330 1,0331
33 1h,03071,0308(1,0311,0313 |1,0315| 1,0317 1,829 1,0322 1,03251, 0328 1.033*.0333 h,0335 1.0336f.0344 1.0341
3% h,0317]1,0319{1,0321h,0323 |1,0325 1,0327{1,0330|1,0332| 1,03351,0338 1,0340'1.0343 1,0344 1.0}45*.0351 1.0351
35 1,0326|1,0328 1,0331[.033) 1,0335| 1,0337| 1,0340(1,0342| 1,03451 ,0347 1,03§Sr.0353 n,0355 1.0353]1.0361 .0361;
36 1,0335(1,0338 1,0340}:,0343 1,0345] 1,0347(1,0349(1,0352 4,035611,0357 1.0360‘1,0}62 1,0365 1,0367| 1,03701,033

Wynik podaé¢ =z doktadnoscig do czwartego miej- dzi¢ na skall tiuszczomierza dolny poziom slupka

sca po przecinku.

54, Oznaczania zawartos$ci ttuszczu

29491s Zasada oznaczania polega na rozpuszcza-
niu biatka w kwasie siarkowym, wydzielaniu tiusz-~

czu za pomocy wirowania i okresleniu jego zawar-~
tosci,

4.2, Aparatura i przyrzgdy

a) Wirdéwka Gerbera,

b) Lazinia wodna,

¢) Tiuszczomierz Siegfelda.

S5e495, Odczynniki

a) Ewas siarkowy cz. (1,815 + 1,820).

b) Alkohol izoamylowy cz. (0,815).

24,4, Wykonanie oznaczania, Do tluszczomierza

Slegfelda odmierzyd 20 ¢’ kwasu siarkowego i 2 ra~
Zy po ‘11cm3 serwatki wlewajgc Jjg ostroznie po

sciance tluszczomierza, Nastepnie dodaé aem’ al-
koholu izoamylowego, tluszczomierz zakorkowaé¢ 1

po dokladnym wymieszaniu zawartosci przed odwra=-
canie wstawié do tazni wodnej o temperaturze 65 <
70°C na 5 + 10 min.’ W czasie ogrzewania naleiy
miesza¢ od czasu do czasu zawartoéé tiluszczomisrza
do momentu calkowitego rozpuszczenia biatka., Na-
stepnie wyjac¢ tluszczomierz z tazini i wirowaé w

wiréwce przez 5 min.

Po odwirowaniu umiescié tiuszczomierz na 5 min
W 2azni wodnej, a nastepnie wprowadzié¢ warstwe
tiuszczu na skalg¢* tluszczomierza. W przypadku
stwierdzenia nierozpuszczalnych czestek bialka na-
lezy zawartos¢ tiuszczomierza dokiadnie wymieszad
przez odwracanie i wstrzgsanie,

Wirowanie powtérzyé jeszcze raz, po czym umies-
ci¢ tluszczomierz na 5 min w lasni wodnej o tem-
peraturze 65 + 70°C tak, aby zawartosé¢ tituszczo-

mierza znajdowata si¢ pod wodg, Nastepnie spraw-

tiuszezu i uregulowaé¢ za pomocg korka do poziomu
podzialki zerowej,.

W przypadku regulowania stupka tluszczu nalesy
ttuszczomierz Jeszcze raz ogrzewaé w laini wodne]
przez 5 min, Po wyjeciu tluszczomierza z laini od-
czytaé¢ zawartosé tluszczu w procentach wg menisku
dolnego z dokladnoécig do 0,01,

Sel4e00 Wynik, Za wynik naleiy przyjaé¢ Srednig
arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch réwnoleg-

1ych oznaczan nie roéznigeych sie miedzy sobg
wiecej niz o 0,02.

Wynik zaokrgglié¢ do drugiego mie jsca po przecin-
ku wg PN=-70/N-02120.

2.2, Oznaczanie zawartosci suchej masy
3.2.1. Metody oznaczania, Rozréinia si¢ dwie me~

tody oznaczania zawartodci suchej masy:
a) metoda przez suszenie - odwozawcza,
b) metoda refraktometryczna - techniczna.

3.5.2, Oznaczanie zawartogci suchej masy przez

suszenie - metoda odwolawcza.’

2.2+2+1. Zasada oznaczanig polega na wysuszeniu

serwatki wraz z bibulg do sgczenia w temperaturze
102°C 1 wagowym ustaleniu pozostalosci.

2.2, Prz i
a,; Suszarka.
b) Naczynko wagowe o Sreduicy 25 mm i wysokosci
40 mm,
c¢) Paski bibuly do sgczenia
320 mm 1 dXugosci okolo 60 mm,

3.2:2.3, Wykonanie oznaczania, Naczyhnko wagowe
ze spiralnie zwinietymi dwoma paskami bibuly do

sgczenla suszy¢ w suszarce w temperaturze 102 tEQ:
przez 1h, po czym ostudzié¢ w eksykatorze 1
zwazy¢ z dokladnoScig do 0,0001 g.

teriai omocnicze

szerokosci okolo



BN-66/8049~02 3

Do nacsyika odmierzyé Scm® serwatki 1 zwazyc.
Naczyhko wstawié do suszarki o temperaturze 60°C
na 3 h, po czym podnieéé temperature do 102 +5t
i suszyé¢ w tej temperaturze przez 3 h. Naczyn-
ko ostudzié w eksykatorze i zwazyé z dokladnoscig
do 0,0001 g.

Susgzenie powtérzyé jeszoze raz przez 1 h ipo
ostudseniu zwazyé. Jezeli réinica miedzy kolejny~-
mi wazeniami nie przekracza 0,001 g, suszenie na-
lezy uwazalé za zakonczone, w przeciwnym razie su-—
8zy¢ Jeszcze raz przez 1 h. W przypadku wzro-
stu masy naczynka z zawartoscig;do obliczen przy-
Jqé poprzednigq najniiszg mase.

2:2s:2.%, Obliczenie wyniku, Procentowqg zawar-
toé¢ suchej masy w serwatce (X,) obliczyé wg wzoru

(b-¢) = 100 (2)
a-c

w ktérym:
@ - masa naczynka z bibulg do sgczenia i ser-
watkgq przed suszeniem, g,
b - masa naczynka z bibuilg do sgczenia 1
watkg po wysuszeniu, g,
¢ - masa naczyaka z bibulg do saczenia, g.

2992235, Wynik, Za wynik naleiy przyjgé srednig
arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch réwnoleg=

tych oznaczan nie réinigcych si¢ miedzy sobg wie-
cej niz o 0,1,

Wynik zaokrgglié¢ do drugiego miejsca po przecin-
ku wg PN-70/N-02120,

sér—

o] zanie & met refrakt
me CZ - tec Cc _
2:2.7.%, Zasada oznaczania polege na  pomiarze

wspéliczynnika zalamania
skall cukrowej.

3:5:%:2, Aparatura i przyrzady
a) Refraktometr typu Abbego ze skalg cukrowsg.

b) Ultratermostat.

22292:3, Wykonanie oznaczania, Refraktometr pod-

tgczyé do ultratermostatu o temperaturze 20%. Po
uzyskaniu w refraktometrze temperatury 20°C na-
niesé za pomocg precika szklanego na dolny pryzmat
refraktometru 2-3 krople serwatki o temperaturze
20°C i nakryé gbérnym pryzmatem,

Odczyt na skall cukrowej przeprowadzié¢ co naj=-
mniej trzykrotnie z dokladnoscig do 0,05. Do cbli-
czeh przyjaé srednlg arytmetyczng odczytéw nie
ré2nigcych si¢ mi¢dzy sobg wiecej niz o 0,1.

395:3.4, Obliczanie wyniku. Procentowg zawar-

tosé suchej masy w serwatce (X,) obliczyé wg wzoru

Swiatta odczytanego na

X3=0,953a — 0,15 (3)
w ktérym:
a - odczyt dokonany na refraktometrze,
0,953 1 0,15 - wspéiczynniki ustalone doswiad-
czalnie, pozwalajgce na  korzy=-

stanie ze skall cukrowej do ozna-
czania suchej masy w serwatce.

Wynik podaé¢ z dokladnoscig do drugiego mieJsca
po przecinku,

6, Oznaczanie

32691, Metody oznaczania, Rozréznia sie dwie me-~
tody oznaczaz_zia laktozy:

a) metoda Bertranda - odwolawcza,
b) metoda polarymetryczna - techniczna,

326,25 Ognaczanj.e zawartosci laktozy metodg Ber-

tranda - odwotawczg

3262201, Zasada oznaczania polega na redukcji
soll miedziowych do tlenku miedziawego przez lak-

toz¢, manganometrycznym oznaczaniu  zredukowansj
miedzi i przeliczeniu jej za pomocg tablic na Ysk—~
toz¢ uwodnionsg,

2+6.2.,2, Przyrzady
a) Zlewka pojemnoéci 50 + 100cm3.'

b) Kolba pomiarowa pojemnosci 250cm’ .,

¢) Kolby stozkowe poJjemnosci 200 i 500cn3.
d) Kolby saawkowe pojemnosci 250 + 300cm°.
e) Lejek Schotta 3 g 4.

f£) Pompa préiniowa,

32692,%, Odczynniki
a) Piyny Carrezat

I - 2elazocyjanek potasowy cz.d.a. [K4FB(CN)6 .

3H20]9 :oztwbr 15-procentowy,

II - siarczan cynkowy c¢z.d.a.
roztwér 30-procentowy.

b) Plyny Bertranda:

I - 40 g siarczanu miedziowego cz.d.a. (CuSO,

. 5320) rozpuscié¢ w wodzie destylowanej i uzupei~
nié do objetosci 1000 ¢’ ’

II - 200 g winianu sodowo-potasowego cCz.d.a.
(NeKH,C,0, * 4H,0) rozpusci¢ w 500¢n wody desty-
lowanej 1 nastepnie ostroznie dodaé 150 g wodoro-
tlenku sodowego uprzednio rozpuszczonego w 250cn’
wody destylowanej. Calos¢ uzupelnié wodg destylo-
wang do objetosci 1000cm?,

III - 50 g siarczanu zelazowego c¢z.d.a. [EﬁéSQq%J
rozpuscié w 500cm’ gorgcej wody destylowanej i po
ostudzeniu ostroznie dodaé 200c¢m’ kwasu siarkowe-
go (1,84). Po ostudzeniu calosé uzupelnié wodg
destylowans do objetosci 1000cm°. Nastepnie dodaé
kroplami 0,1N roztwdér nadmanganianu potasowego do
otrzymania trwatego lekko rézowego zabarwienia,

¢) Nadmanganian potasowy, roztwédr O,1N.

d) Bibuta do sgczenia,

3:6,2,4, Wykonanie oznaczania, Odwazy¢é w zlewce
25,0 g serwatkl z doktadnoscig do 0,01 g 1 prze-

n:l.eéé ilosciowo do kolby pomiarowej pojemnosci
250cm popiukujgc zlewke kilkakrotnie wodq, desty-
lowang w lgcznej objetosci okolo 100c|n . Dodaé¢ po
Scn'x’ I 1 II plynu Carreza, wymiesza¢, uzupeinié
kolb¢ wodg destylowang do kreski. Ponownie wymie-
sza¢ 1 pozostawi¢ w spokoju na okoto 10 min. Na=-
stepnie przesgczyé przez bubute do sgqczenia do su-
chej kolby stoikowej pojemnoéci 5006:1'113 .

Doa kolby stozkowej pojemnosci 200cm’ og.miorzyé
20cm klarownego przesgczu, dodaé¢ po 20cm™ I 1 II
piynu Bertranda 1 ogrzewaé intensywnie nad pal-

osci toz

(zoSO, + 7H,0),
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nikiem, aby szybko osiggngé punkt wrzenia,O0d chwi-
1i zagotowania utrzymaé¢ roztwér w stanie lekkiego
wrzenia dokiadnie przez 3 min, Nastepnie koibe 3
zawartoscig szybko ozleblé wstawiajac do zimnej
wody i natychmiast obmyé Scianki cieplg wodg de-
stylowang tak, aby caly osad tlenku miédziawego
znalazl sie¢ pod wodg,

Pxyn pod osadem powinien mieé¢ barwe niebiesks,

Stracony osad sgczyé przez lejek Schotta umie-
szczony w kolbie ssawkowej, przy uzyciu pompy prég-
niowej. Osad przepiukaé¢ kilkakrotnle cieptg wodg
destylowang uwazajgc, aby nad osadem byla zawsze
warstwa wody. Osad w kolbie stozkowej rozpuscié w
20cm® III plynu Bertranda, przesgczyé przez lejek
Schotta do drugiej kolby ssawkowej. Kolbe stozko-
wg 1 lejek opiukaé¢ kilkakrotnie wodg destylowans
w Xgcznej.objetoscl okolo 50cm3. Ptyn w kolbie
ssawkowe] bezposrednio miareczkowaé 0,1N roztwo-
rem nadmanganianu potasowego do otrzymania rézo-
wego zabarwienia utrzymujgcego si¢ przez 30 s.

3,6,2,5, Obliczanie wyniku, ILiczbe mililitrdéw 0,1N
roztworu nadmanganianu potasowego przeliczyé nami-
ligramy miedzi (1cm 0,1N KMnO, odpowiada 6,357 mg
Cu)., Z tabl, 2 odczytaé iloéé miligramdéw laktozy
uwvodnionej odpowiadajgcg obliczonej ilosci mili-
graméw miedzi,

Tablica 2, Ilosé zredukowanaj miedzi i odpowiadajgca ilosé

laktozy uwodnionej w metodzie Bertranda

- Odpowia=-
Ilogs | Japowiadar) ryoqe ?ﬁ’éi"ii‘ﬂze Iloké darj’gca
nd edzi g:f{:oi;‘”" miedzi |laktosy | miedzi | 110
w mili- uwsdni onsl w mili-{uwvodnio- |w mili- uwodg;g-
gramach | alidgea- gramach :;iigra- gramach hed W mL-
mach mach 1i gramac
30 22,26 57 43,38 84 65,28
31 23,03 58 44 ,18 85 66,11
32 23,80 59 44y 98 86 66,96
33 84,57 €0 45,78 87 67,78
34 25,34 61 46,58 88 68,61
35 26,10 62 47,38 89 69,43
36 26,88 63 48,18 90 720,26
37 27,66 64 48,99 el 71,09
38 28,42 65 49,80 92 71,91
39 29,20 66 50, 61 93 72,75
40 29,97 67 51,42 9% | 73,58
4 30,75 68 52,23 95 P 41
42 31,51 69 53,03 96 75,25
+3 32,29 70 53,84 97 76,08
4 33,06 71 54,65 98 76,91
45 33,84 72 55,46 99 77,75
46 34,63 73 56,27 100 78,58
%7 35,43 4 57,086 | 101 79,42
48 36,22 75 57,90 | 102 80,25
49 37,01 76 58,72 103 81,09
50 37,80 77 59,55 104 81,93
51 38,60 78 60,36 105 82,78
52 39,39 79 61,18 106 83,62
53 40,18 80 62,00 | 107 84,46
St 41,04 81 62,82 108 85,30
55 41,77 82 63,64 109 86,14
56 42,58 83 64 46 110 86,99

cd tabl, 2,
Odpowia-
Odpowiada=
1046 °dp°“1§d22 Tlos¢  |jsca 1loéé|Il0sé :;322‘
miedzi [J308 “196Chjeazs |laktozy |[miedzs [1598C
w mili- u:od;ig- w mili- juwodnionej|w mili- uwodnig_
gramach nej w mi- gramach :aziligra- gramach nej v mi-
ligramach ligra=-
mach
111 87,83 118 93,78 125 99,77
112 88,67 119 9%,63 126 100,62
113 89,52 120 95,48 127 101,48
114 90,38 121 96,33 | 128 | 102,33
115 91,23 122 97,19 129 103,20
116 92,07 123 98,04 130 | 104,06
117 12 | o800 | 133 | 10k,91
22,92 ’ 132 | 105,74
Procentowq zawartosé laktozy w serwatce (X,) o-
bliczyé wg wzoru
x — 3:250-100 _ @ (4)
. 2

25- 20 - 1000 20
w ktérym: @ ~.1lo8¢ laktozy uwodnionej odczyta=—
na z tablicy 2, mg.

3,6,2.6, Wynik, Za wynik nalézy przyja¢ Srednig
arytmetyczna wynikéw co najmniej dwéch rdéwnoleg-
1ych oznaczan nie rdéznigcych sie miedzy soba wie-
cej niz o 0,08,

Wynik zaokragli¢ do drugiego miejsca po prze-—
cinku wg PN=70/N=-02120.

6 Qznaczanie zawartosci laktozy meto Q=
larymetrycznd - techniczna '

5.6.3.1. Zasada oznaczania polega na pomiarze
kgqta skrecenia plaszczyzny polaryzacji odbialcza-

nego roztworu serwatki.

596+%.2+ Aparatura i przyrzady
a) Polarymetr,.

b) Kolba pomiarowa pojemnosci 100cm .
c) Xolba stozkowa poJjemnosci 2500m .

5:653%,3, Odczynniki
a) Plyny Carreza:

I - 2elazocyjanek potasowy cz.d.a. [KuFe(CN)

3H 0] Toztwor 15-procentowy.,

II ~ siarczan cynkowy cz.d.s. (2nSO,
twor 30-procentowy,

b) Amcniak Troztwér 25~procentowy,

¢) Bibuta do sgczenia.

3,6.3.4, Wykonanie ozngczania= Do kolby pomia-
roweJ pojemnosci 100cid odmierzyé 7Ccm serwatki,

doda¢ po 5c3 I 1 IT piynu Carreza, wymieszat, do-
daé¢ 2~3 krople amoniaku, ponownie wymiesza¢ i u-
zupeinié kolbe wodg destylowang do kreski, Catosé
wymiesza¢ dokladnie i odstawic¢ na okolo 10 min, Na-
stepnie przesaczyé przez bibule do sgczenia do
kolby stozkowe],

Przesgczony roztwdr odstawié na 30 min i dopie=-
ro po tym czasie doprowadzic¢ do temperatury 20°G
a nastepnie oznaczyé kat skrecania w polarymetrze
w Swietle sodowym. Odczyt przeprowadzié¢ ¢O0 naj=

5 °
7H 0) roz~
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mniej trzykrotnie z doktadnoscig do 0,1 i doobli-
czen przyjaé srednig arytmetyczng odczyidw nie réd
nigcych sie miedzy sobg wigcej niz o 0,1,

Obliczanie niku Procentowg zawar-
tosé laktozy w serwatce (X,) obliczyé¢ wg wzoru

@ - 100 - 100 _ @ 2,721

= (5)
!'52’5.70 l 5

w ktérym:
¢ - kgt skrecania odczytany w polarymetrze,
l - diugosé rurki polarymetrycznej, dm,
52,5 -~ skrecalnoéé wlasciwa laktozy uwodnionej,

5:6:3,6, Wynik, Za wynik naleiy przyjg¢ ‘Srednigq
arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch réwnoleg-
tych oznaczah nie réznigcych sie miedzy sobg wie-
cej niz o 0,15,
Wynik zaokrgglié¢ do drugiego miejsca po prze-
cinku wg PN-70/N-02120.
°  Maksymalny bigd metody wynosi 10%.

0 cZ e zawartosci bi meto 0l-

dahla

2:27:71. Zasada ozpaczanis polega na przeprowa=
dzeniu organicznych zwiazkéw azotu w siarczan
amonowy za pomocyg stezonego kwasu slarkowego w O-
becnosci katalizatora, zalkalizowaniu roztworu,
destylacji i miareczkowaniu kwasem solnym amonia-
ku zwigzanegc w kwasie borowym,

3:7.2, Aparatura i przyrzady

a) Naczyinko wagowe Arednicy 30 mm i wysokosci
40 mm,

b) Kolbe Kjeldahla pojemnocsci 250 + 500cm .

o) Kolba stozkowa pojemnosci 500cm . -

- d) Chiodnica dopasowana do kolby Kjeldahla,

e) Zestaw do spalah elektryczny lub gazowy o
regulowane] intensywnoéci grzania pozwalajgcej na
doprowadzanie do wrzenisa 250cm? wody o temperatu-
rze pokojowej w kolbie Kjeldahla pojemnosei 500cm
w ciggu 5 min,

f) Aparat Parnasa-Wagnera lub kazdy inny zestaw

do destylacji zapewniajgcy calkowitg szczelnosé.
Odczynniki i materi omocnicze

a) Siarczan miedziowy cz. (CuSO, . 5320).

b) Siarczan potasowy cz. (E;S0,).

¢) Kwas siarkowy cz. (1,83 - 1,84),

d) Wodorotlenek sodowy ¢z. roztwdr okoto 33~pro-

centowy: 500 g 'NaOH rozpuscié w 1000c£ wody de-
stylowane j.

e) Ewas borowy cz. (33305) roztwér okolo 2-prgr
centowy: 20 g kwasu borowego rozpuscié w 1000 cm
wody destylowanej.

£) EKwas solny roztwédr mianowany O,1h.

g) Wskasnik Taschiros 0,2 g czeiwieni mely-
lowej rozpuscié w 50 cm® 96-procentowego al-
koholu etylowegog kolbe =z roziworem umiescié
w lazni wodnej o temperaturze 65°C do calko-
witego rozpuszczenia czerwleni metylowejj 0,18

blekitu metylenowego rozpuscié w 150 cm®> 50—

-procentowego alkoholu etylowegoi zmieszaé obydwa
roztwory 1 przesgczy¢ do butelki z ciemnego szkla,

h) Substancje zapobiegajace przegrzewaniu w cza-
sie mineralizacii np. perelki szklane, porcelanka
i w czasie destylacji - cynk metaliczny cz. gra-
nulowany.

3.7.4, Préba $lepa, W celu kontroli odczynnikéw
nalezy przeprowadzié Slepa proébe scisle odpowia-

dajgcg sposcoowli przeprowadzenia oznaczania, bilorge
zamiast wlasciwej prébki réwnowazng ilosé subsan~
¢ji organicznej wolne] od azotu (sacharoza),

Préba £lepa powinna dawa¢ wynik praktycznie ze-
rowy (b2ad rzedu jednej kropli mianowanego 0,1N
roztworu kwasu solnego).

Jezell wynik slepej préby jest nieduszy (rzedu do
0,2011? 0,1N kwasu solnego) nalezy go uwzglednié w
koicowym obliczeniu, Wynik wyzszy wymaga zmiany
zestawu odczynniksw lub wyeliminowania odczynni-
kdw zawlerajgqcych zwiazki azotu. Préba slepa po-
winna by¢ wykonana kazdorazowo przy zmianie od-
czynnikoéws

3:7+%. Wykonanie oznaczanig, Do naczynka wago-

wego odmierzyé 10¢em® serwatkl, przykry¢ naczyihke

pokrywkg i zwazy¢é z dokladnoscig do 0,0001 g. Ser-
watke z naczynka przeniesé za pomocg precika szkla-
nego do kolby Kjeldahla zawlerajgcej substancje
zapoblegajgce przegrzewaniu w czasie mineraliza-
cji, precik szklany opitukaé kilkoma kroplemi wody
destylowanej do kolby Kjeldahla i naczynko ponow-
nie zwatyé. Nastepnie dodaé 0,25 g siarczanu mie-—
dziowego i 6,0 g siarczanu potasowego odwazonego
%z dokiadnoscig do 0,01 g oraz 12cm§ kwasu siar-
kowego. Zawartcs¢ kolby ostroznle wymieszaé. Kol=
be umiescié pod wycigglem w zestawie do spalah w
ten sposéb, aby 04 nachylenia kolby byta pod kg=-
tem 30 + 45° w stosunku do pionu, Zawartosé kol-
by ostroznie ogrzewac¢ uwazajac ateby powstala pla-
na nie dostala si¢ do szyjki kolby. Gy zawartosé
kolby przestanie sie¢ pienié, umiescié chiodnice z
wodg w szyJjce kolby 1 ogrzewaé silniej w warun-
kach wg 3.7.2 e), a% do dzyékania preezroczyste ]
cieczy, ktéra nie zmienis Jjuz swego zabarwienia.
0d tego momentu ogrzewaé ciecz w tych samych wa=-
runkach jeszcze przez 1,5h.

Temperatura mineralizacjil powinna wynosié 360+
380°C. W czasie spalania nalezy unikaé przegrzania
8cianek kolby w miejscach gdzie nie stykajg c=ig ane
z cleczg.

W przypadku gazowego urzgdzenia do spalan nale-
2y stosowaé slatkl azbestowe z otworem o Srednicy

mniejszeJ niz Asrednica kolby na wysokosci menisku

cleczy. _

Po zakonczeniu 'spalania kolbe pozostawié do o-
stygniecia do temperatury pokojowej. Po ostygnie-
ciu zawartos kolby rozcienczyé wodg destylowang w
1lo4ci okots 200cm’ . Przy przenoszeniu zawartosci
kolby Kjeldahla do kolby destylacyjnej czesé do-
dawanej wody destylowanej uzyé do 1ilosciowego
przeniesienis, .

Do kolby stoikowej siuzgcej Jako odbieralnik
odmierzy¢ EOcm? roztworu kwasu borowego i 8 krop-
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1i wskasnika Taschiro. Odbieralnik umiescié¢ pod
chlodnicg, zanurzajac rurke chiodnicy w kwasie.

Do kolby destylacyjnej, a w przypadku bezpo-
éredniej destylacji do koldby Kjeldahla, w ktéreJ
znajduj% sie rozcienczona prébka dodaé 40cm® roz-
tworu wodorotlenku sodowego, Dodawanie wodorotlen-
ku sodowego powinno odbywaé si¢ bardzo ostroinle
w celu unikniecia przegrzania si¢ mieszaniny oraz
ewentualnych strat amoniaku. Przy destylacji bez
pary wodnej do kolby destylacyjnej lub kolby Kjel-
dahla wrzucié¢ ostroinie granulke cynku. Nastepnie
aparat zamknaé i rozpoczgé¢ destylacje, ktéra po-
winna trwaé przynajmniej 20 min dla destylacji =z
parg wodng i 30 min w przypadku destylacji bez
pary wodnej.

Objetos¢ destylatu powinna wynosié okoXo 150mf.
Bezposrednio przed zakonczeniem destylacjl obni-
2y¢ odbieralnik w ten sposéb, aby rurka chitodnicy
znalazta si¢ nad poziomem cieczy i pozwolié, aby
ostatnie krople destylatu oplukalty wewngtrzne
scianki rurki. Po zakonczeniu destylacji zewne-~
trzne sciankil rurki spiukaé niewilelks iloscig wody
destylowanej do odbieralnika.

Destylat zmiareczkowaé¢ 0,1N roztworem kwasu sol-
nego do barwy rézowofioletowej.

5.7+6, Obliczanie wyniku, Frocentowsg zawartosé
bialka w serwatce (X,) obliczy¢ wg wzoru

yx-a-blem:-1,4-6,38-100 _ (a-b)- 0,8932 (6)
6 (c—d) - 1000 c-d
w ktorym:

a - ilosé 0,1N
tego do zmiareczkowania
wej, cma,'

b - 1lo5¢é 0,1N roztworu kwasu solnego zuzy-
tego do zmiareczkowania préby élepe;j,cm"' ’

¢ - masa naczynka z serwatksy, g,

d - masa naczyika po wylaniu serwatki, g,

m - miano uzytego do miareczkowania O,1N roz-
tworu kwasu solnego okreslone z doklad-
noscig do czwartego mie jsca po przecinku,

1,4 - 1l0o4¢ mg azotu, ktérej odpowiada 1cm® 0,1N
roztworu kwasu solnego,
6,38 - wspblczynnik przeliczeniowy azotu nabial~-
ko mleka - kazeineg.

327:7¢ Wynik, Za wynik nalezy przyjgqé Brednig
arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch réwnoleg-
tych oznaczan nie réinigcych sie miedzy sobg wieg-
cej niz o 0,04,

Wynik zaokraglié do drugiego miejsca po prze-
cinku wg PN-70/R-02120,

228, Oznaczanie zawartosSci formaliny
3:8:1, Zasada oznaczania polega na- jodometrycz-

nym oznaczaniu wydzielonego w- czasie destylacji
alkoholu mréwkowego.

roztworu kwasu solnego zugy-
préby witasci-~

8 Sprzet
a) Zestaw do destylacji bez pary wodnej,
b) Kolba stozkowa pojemnosci 200cm?.

3.8:%, Odczynniki
a) Kwag fosforowy cz.d.a. (H3P04) roztwor 25-pro-

centowy.
b) Jod roztwér mianowany 0,1N.
¢c) Wodorotlenek potasowy roztwér 0,5N.
d) Ewas solny roztwédr 0,5N.
e) Tiosiarczan sodowy roztwér mianowany O,N.
f) Skrobia rozpuszczalna, roztwdr ‘q-procentowy.
g) Substancja zapobiegajgca przegrzaniu: perei-
ki szklane, porcelanka,

3,8.,4, Wykonanie oznaczania, Do kolby destyla-

cyjpej pojemnosci 200 < 500c£ zawierajacej sub~-
stancj¢ zapobiegajaca przegrzewaniu odmierzyéEOmf
serwatki, dodaé 2cd kwasu fosforowege, zawartosé
wymiesza¢ 1 kKolb¢ podigczyé do aparatu destyla-
cyJjnego. Destylacje prowadzié okolo 15 min, zbie-
rajgc okolo 20 cn destylatu do kolby stoizkowej.
Do zebranego destylatu odmierzyé z biuret3'10mf
roztworu jodu oraz 2¢i  roztworu wodorotlenku po=-
tasowego; Catos5¢ wymieszaé, kolbe stozkowg zakor-
kowa¢ . 1 pozostawié¢ w miejscu zaciemnionym na 15
min, Nast¢pnie dodad 5cm3 kwasu solnego 1 bezpo-

srednio odmiareczkowa¢ nadmiar jodu, roztworem
tiosiarczanu sodowego do momentu odbarwienia, do-

dajgc pod koniec miareczkowania 1 mf
skrobi.

roztworu

3.8.,5, Obliczanie wyniku, Procentowsg zawartosé
formaliny w serwatce (X,) obliczyé wg wzoru

(a-my=b-m, +0,0015-2,5-100 _
&g 50 N (7)
m, - b*m, - 0,0075

=(a-

w ktérym: \

a - dodana 1los¢ 0,1N roztworu jodu,cm ,

b - 1los¢é 0,1N roztworu tiosiarczanu sodo-
wego zuzytego do zmiareczkowania.cnf,

m, - miano uzytego 0,1 roztworu jodu o-
kreslone z dokiadnoscig do czwartego
miejsca po przecinku,

m, - miano uzytego do miareczkowania 0,1N
roztworu tiosiarczanu sodowego okres-
lone z dokitadnoscig do czwartego miej=-
sca po przeclnku,

0,0015 = 1loé¢é g aldehydv mréwkowego, ktoérej od-
powiada ‘1(::!1a 0,1N roztworu Jjodu,

2,5 - wspélczynnik przeliczeniowy aldehydu
mréwkowego na formaline (40%).

3,8,6, Wynik, Za wynik nalezy przyja¢ &rednig
arytmetyczng wyniké4w co najmniej dwéch réwnoleg-
tych oznaczan nie roéznigcych si¢ miedzy sobg wig-
cej niz o 0,01. Wynik zaokrgglié do drugiego miej-
sca po przecinku wg PN-~70/N=02120,

3,9, Wykrywanie nadmiaru kwasu solnego

3,9:1, Zasada oznagzania polega na argentomet-
rycznym ustaleniu nadmiaru kwasu solnego.

5:9:2, Sprzet

a) Kolba pomiarowa pojemnosci 250ct o s
b) Kolby stozkowe pojemnosci 200 i 500cm .
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Odczynniki

a) Plyny Carreza

I - zelazocyjanek potasowy cz.d.a. [K4Fe(CN)6 .
. 51’-120] Toztwor 15-procentowy,

II - siarczan cynkowy cz.d.a. (Z2nS0,, « 7H,0) roz-
twér 30-procentowy.

b) Chromian potasowy cz.d.a. (K,Cr0,)
10=-procentowy.

c) Azotan srebrowy roztwér 0,1N.

d) Bibula do sgczenia,

roztwér

299.,4, Wykonanie oznaczania, Do kolby pomiaro-

weJ pojemnosci 250cm’® odmierzyé 50 cm serwatki,
dodaé okoto 50cm” wody destylowanej i po Scm® I 4
II ptynu Carreza. Calos¢ wymieszaé, usupeinié wo=-
dg destylowang do kreski, ponownie wymieszaé 1
pozostawié¢ na 10 min, Nast¢pnie przesgczyé przez
bibule do sgczenia do kolby stoikowej pojemnosci
500cm’ .

Do dwéch kolb stotkowych pojemnosci 250cm’ od-
mierzyé po SOc.m’ klarownego przesgczu 1 po 1cm -
roztworu chromianu potasowego. Do plerwszej kolby
stotkowej odmierzyé z biurety 3,2cm’ 0,1N roztwo-
ru azotanu srebrowego i1 calos¢ wymieszaé. Roztwédr
ten o jasno 261ltej barwie siuzy jako &lepa proéba
do préby witasciwej,

Do drugiej kolby stoskowe] (préba wlasciwa) od-
mierzyd¢ 8,.2cm3 041N roztworu azotanu srebrowego i

wymieszad.

229,50, Wynik, Stwierdzenie w prébie w2asciwe]
pomaranczowego zabarwienia, a nie Jasno 2%6%tego
zabarwienia Jak w prébie slepej wgkazuje, te za-
warto$é kwasu solnego o cigzarze 1,14 nie przekra-
cza 0,6 g w 100¢cm’ serwatki,

Stwierdzenie w probie witasciwe]j jasno 26tlego za-
barwienia takiego samego jak w prdébie Slepe] waka-
zuje, 2e zawartosé kwasu solnego o ciezarse 1,14
przekracza 0,6 g w 100cm’ serwatki,

KONIEC



