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Preparaty pektynowe OWOCOWE 

Metody badań Za miast 

l. WSTĘP 

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem no rm y są meto-
dy bada ń preparatów pektynowych , zwanyc h pektyną. 

1.2. Rodzaje metod badań 
a) sp rawdza ni e rozpuszcza ln ośc i (3. 1), 
b) oznaczanIe suchej masy (3.2) , 
cl oznaczanie stop ni a rozdrobnienia (3 .4), 
ci) oznaczanie popiolu (3 .3), 
e) oznaczanIe pH (3.5), 
t) oznacza nie za wa rt ośc i kwasó w po liga lakturono

wych (3.6) , 
g) oznacza nie za wartości meto ksy lu , zawartości kwa

sów pektynowych, stopnia es tryfik acji (3.7), 
h) oznaczanie sto pnia estryfikacji ni eza l eż ni e od 

oznaczeni a za wartości kwasó w pektyno wych (3.8), 
i) oznaczan ie stopnia amidacji (3.9), 
j) oznacza nie zd o ln ości że l owania pektyny wyso ko

mcty lo wanej (3 .10), 
kl oznacza nie zdo ln ośc i że l owa ni a pektyny niskome-

ty lowa nej (3. I l ), 
l) oznacza nie tempera tury i czasu żelowan i a (3 . 12), 
I) oznaczan ie masy mo lowej (3. 13). 

1.3. Określenia 
1.3.1. preparat pektynowy czyli pektyna - prod uk t 

zawierający wydobyte z tka nek roś linn ych , rozpu szczal
ne w wodz ie substa ncje pektynowe (kwasy pektyno we 
i ich so le), o o kreślonym stopn iu est ryfikacji, mający 
wła s nośc i żelo twórcze w określonych warunkach . 

J .3.2. kwasy pektynowe - kwasy poliga la kturo nowe 
o róż nej masie cząs teczkowej , częściowo zes tryfikowa ne 
me tano lem . 

1.3.3. pektyna wysoko metylowa na - preparat pekty
nowy, za wi e rający kwasy pektynowe o stopniu es tryfi
kacji powyżej 50 %, charakteryzujący s ię zdo ln ośc i ą 

two rzenia żelu w warunkach wysokiego stężenia sub
stancj i roz pu szcza lnyc h (powyżej 55 %), w ś rodowi sk u 

kwaśnym. 

] .3.4. pektyna niskometylowana - preparat pektyno
wy , zawierający kwasy pektynowe o sto pniu estryfikacji 
poni żej 50 %, charakteryzujący s i ę zdolnością tworze
nia żelu w obec n ośc i jonów meta li dwuwartośc i owych , 

przy nisk ich s tęże ni ach substa ncj i rozpuszcza lnyc h. 
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1.3.5. stopień estryfikacji - procen towy stosunek 
li czby grup karbo ksylowych zes tryfikowanych metano
lem; do ogólnej liczby tych grup , w cząsteczce kwasu 
pek tynowego. 

1.3.6. stopień amidacji - procentowy stosunek li czby 
grup karboksylowych a midowa'nyc h do og6 1nej liczby 
tych gr up w cząsteczce kwasu pcktyno wego . 

1.3.7. czas żelowania - ods tęp czasu, który upływa 
od mo mentu wprowadzenia do gotującego s i ę rozt wo ru 
wszystkich s kładn ików że l u przewidzianych recepturą, 

do mo mentu pojawienia s ię pi erwszyc h oznak że l owa

Illa. 

1.3.8. temperatura żelowania - temperatu ra , w któ
rej rozpoczy na s ię proces .two rzenia że lu . 

1.3.9. zdolność żelowania - właściwość tworzenia 
że li , wyrażana w sto pni ac h wynikających te stosowanej 
metod y oznaczania, np. stopnia SAG (ugięcie. opada
nie). 

1.3.10. stopnie SAG pektyny wysokometylowanej -
stopnie odpowiadające li czbie gramów cukru związa ne

go przez J g pektyny w ga l are t kę o sta ndardowy m skła

dzie i wielkości o padu 23,5 %. 

1.3.11. stopnie SAG pektyny niskometylowanej -
stopnie odpow i adające li czbie gra mów standa rdowego 
że lu , o wi e lkości opadu 20,5 %, utworzonego przez l g 
pe kt yny. 

1.3 .12. opad - wyrażone w proce ntac h ob niże nie 

wyso k ości że lu . występujące w ciągu 2 mi n (od mo men
tu wyjęc ia że lu ze standardowej szk la nki) w stos unku 
do wysokośc i początkowej. 

1.3.13. partia preparatu pektynowego - ujednolicona 
masa pekty ny, przedstawiona jed norazowo d o badan ia 
i ozna kowa nia na opakowa niach kolejnym numerem 
pa rtiI. 

2. POBIERAN IE PRÓBEK 

Pobi era nie próbek - wg PN-72/ A-75050 p. 2.8.2 . 
Próbki pierwo tne na l eży pob i e rać z każdej pa rt ii pre

paratu pektynowego . 

Zgłoszona przez Centralę Zjed"noczen ia Przemysłu Owocowo-Warzywneg o 
Ustanowiona przez Naczelnego Dyrektora Zjednoczenia Przemysłu Owocowo-Warzywnego d nia 29 grudnia 1981 r. 

jako norma obowiązująca od dnia l lipca 1982 r. 
(Dz. Norm. i Miar nr 7/198 2 poz. 16 ) 

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1982. Druk. Wyd. Norm. W-wc, Ark . wyd.1, 90 Nakl.2700 '+SS Zom. 762182 Cena zl 24 ,00 



2 BN-81 /81, 10-0 1 

3. METODY BADAŃ 

3.1. Sprawdzanie rozpuszczalności 
3.1.1. Sprzęt. Mi eszadlo magnetyczne lub inne. 

3.1.2. Wykonanie sprawdzania. Sporządzić około 0 ,5-
-procentowy roz twó r pek tyno wy w na stępujący sposób: 
odważkę preparat u zw il żyć eta no lem i dodać wody de
stylowanej o tempe ra turze w przybliżeniu 60 oC, przy 
ciągłym miesza niu. Mieszanie kontynuować 60 min, 
następnie pozostawić w spo koj u na 5 ·min w celu od
powie trzenia , Efekt rozpuszcze ni a ocenić wizualnie przy 
dobrym oświetleniu . W tym celu zamieszać roztwór 
pręcikiem szk lan ym i obserwować , czy ni e zawiera osa 
du lub zawiesin, 

Jeżeli roztwór jes t jedno lity bez zawies in. pektyn a 
ma całkowitą rozpuszcza ln ość, 

3.2. Oznaczanie suchej masy 
3.2.1. Wykonanie oznaczania. W wys uszo ny m clo sta 

łej masy i wy tarowan ym na cl,ynk u wa gowy m , odważyć 
okolo 2 g pe kt yny z do klaci nością d o 0.00 I g i suszyć 
w susza rce labora toryjnej w temperaturzc 102 -;- 105 oC 
przez 3 h , a po zważeniu dosu szać w okresach 30-mi nu
towych d o chwili . gdy ubytek masy m iędzy dwoma ko 

lejn ymi ważeniami nie przekroC7y 10 mg. 
3.2.2. Obliczanie wyników oznaczania. Zawa rtość su

chej masy (x /). obliczyć w proce ntach wg wzo ru 

a 
, 100 ( I ) 

b 

w którym : 
a - ma sa preparatu po wysuszeniu , g, 
b - od waż k a prepara tu pcktynowego , g, 

3.2.3. Wynik końco\ y oznaczania. Za wynik kOJ1cowy 
oznacza n ia należy przyjąć ś red ni'l arytmetyczną co naj
mniej d wóch równoległych oznacza J1 ni e ró żniących s ię 

między sobc! więcej niż o 0,5 %' W ynik oznacza ma 
przyjąć z d o kladnością do O. I %, 

3.3. Oznaczanie popiołu 

3.3.1. Wykonanie oznaczania. W wyprażonym do sta
łej mas y i wyta rowa nym tygl LI po rce la nowym, zważyć 
okolo 2 g pre paratu pektyno wego z dokładnością do 
0 ,001 g. Prowadzić ost rożne zwęg la nie za pomocą pal
nika gazo wego. ;lŻ do spopielenia, Następnie prażyć 

w piecu mufl owy m w temperaturze 550 oC do uzyska
nia sta lej masy . Przed każdym ważeniem schładzać 

w eksykatorze nad ś rodki cm osuszającym , 

3.3.2. Obliczanie wyników oznaczania. Za wa rtość po

piołu (x z) obli czyć w proc.:lltach wg wzo ru 

w którym : 

a 

b 
. 100 

a - masa pozostałości po wypra żeniu , g, 
b - odważka prepa ra tu pektynowego, g. 

(2) 

3.3.3. Wynik końcowy oznaczan ia. Za wynik końcowy 
oznaczania należy przyjąć średn ią arytmetyczną co naj
mniej dwóch równoległych oznaczań nie różniących s ię 
od siebie więcej niż 00,05 %. Wynik oznaczani'a przyjąć 
z dokładnością do 0 ,0 l %. 

3.4. Oznaczanie stopnia rozdrobnienia 
3.4.1. Sprzęt. Wstrz~lsa rka laborato ryjna z zestawem 

sit o następujących wymiarach boków oczek kwadrato
wych: O, I; 0 ,2; 0,3; 0,4: 0 ,5 mm , 

3.4.2. Wykonanie oznaczania. Ustawić s ita pionowo 
na wstrząsarce w k o l ejn ości wzrastającej wielkości 

oczek i na gó rne sito, o bOku ocze k 0,5 mm, wsypać 
odważkę 100 ±O, I g pektyny, Przesiewać przez 10 min 
przy częstotliwości wstrząsów około 200 na min, 

.3.4.3. Wynik oznaczania. Jako stopiel1 rozdrobnienia 
preparat u pe kt ynowego podać wielkość ocze k s ita , 
przez które w całości przechod zi przesiewana próbka , 

3.5. Oznaczanie pH 
3.5.1. Sprzęt. Pehame tr z wypma ż.e ni.:m , 

3.5.2. Wykonanie oznaczania. Odważkę I +0, I g pre
paratu pektynowego rozpu ścić w 100 c m3 wod y des ty
lo wanej o tempe ra tur/c \\' Pl7 yb ld:cn iu 60 oC, wsy puj ąc 

. i~! bardzo wo ln o d o wo d y. przy c i ągł ym miesza niu, 
Mieszać do uzys ka nia ca łkowitego roz puszczen ia, po 
c7ym zmier7yć pH za pomoC<} pchamctru wyska lowa
nego na bufo r o pH m ieszczący J11 s i ę w za kres ie 
2.0 -;- 4,0, W ynik poda ć z dok l adnośc i" do 0, I . 

3.6 , Oznaczanie za vartośe i kwasów poligalakturono

wj'eh 
3,6 .1. Zasada oznaczania polega na zm ydleniu es trów 

w śrudowisku alkaliczny m . s tn/ceniu lłVvo lnionych kwa
sów po ligalakt llronowyc h Z:1 po rn oc.! jo nó w wapnio
\\-\'ch i nl iarcczko\.l.)Jll ()kreślen iu il ośc i zW i ązanego 

wa pn I<! , 
3.6.2. Odczynniki i roz twory 
a) Wodorotl enek sod owy cz,d.a. , roz twory: 0 . 1 N 

/ 4N. 
b) Kwa s l)CtoWY lod o wat y cz,d.a .. roztwór IN . 
c) Chlorc"k wapniO\-vy krys ta li czny cz,d.a" rozt wo ry: 

0 . 1 N i I M: (220 g chlo rk u wapni o vv.:go krystalicznego 
I dm 3 roz tworu), 

d) Roztwó r b u fo rowy a m o nowy (Do 54 + 0,02 g 
chl o rk u amonowego dodać 350 cm 3 25-procenro wego 
rO l two ru <tmon i<l ku i lI lu pełni ć wodl:) destylowan:) clo 
I dm 3

), 

c) Wersc nian dwusodowy cZ.d .a ,. roz twór 0.1 N 
( 18,6 13 g k rysta licznego werse ni a nu clwusoclowego roz
puśc ić w I dmJ wod y destylowanej i przesączyć przez 

sącze k z bibuly do sącze nia). 
f) Czerń e riochromowa ez.d,a" mieszanina z chlor

kiem sodowym w stosun ku 1:500. 
g) M urcksyd krysta li czny cz.d .a ., mieszani.na z chlor-

kiem soclowym \v stos unku I: 100, 
h) Chlorek sodowy cz , 
i) Kwas so ln y s t ężo n y cZ.d.a . 
j) Węglan wapniowy cz,d,a ., wysuszony do sta lej 

masy w 130 oc. 
3.6.3. Sprawdzanie miana roztworu wersenianu dwu

sodowego 
3.6.3.1. Sporządzanie roztworu 0,1 N chlorku wapnio

wego. D o ko lby pomiarowej pojemności I dm3 odmie
rzyć cy li ndrem 10 cm 3 k wasll so lnego stężonego, 

a nas tępnie za pomocą lejka przenieść ilościowo odważ

kę 5,005 g węglanu wapniowego, Po ustaniu burzliwej 
reakcji uzupełnić wodą destylowaną do kreski. 
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3.6.3.2. Mianowanie. Do kolby s tożkowej pojemności 
250 cm3 od mierzyć pipetą 20 cm3 roztworu chlo rku 
wapniowego O,IN, dodać 80 cm3 wody desty lowa nej 
o raz 4N roztworu wodorotlenku sodowego do uzyska
nia pH J 2 (wobec papierka wskaźnikowego). Następnie 
dodać szczyptę mureksydu zmieszanego uprzednio 
z ch lork icm sodowym. Roz twór w kolbie miareczkować 
werseniancm do zmiany barwy pomaraI'tczowej na fio
l etową. Wykonać 3 a nalogiczne miareczkowania , 
a następnic ze ś redniej arytmetycznej wyników trzech 
mi arcczkpwaI't o bliczyć miano wersenianu N wg wzoru 

w którym: 
N CaCb 
V CaCb 

V wers 

N 
N CaCb . V CaCb 

V wers 
(3) 

miano ch lorku wapniowego (O , IN) , 
obj ętość O, l N CaCb pobranego do mi a
reczkowa nia (20 ,0 cm3), 

obję t ość wersenianu zu żyta do miarecz
kowa nia. 

3.6.4. Przygotowanie podstawowego preparatu ' pekty
nowego. 0,5 +0,00 1 g preparatu pekt ynowego zm i eszać 

z 2 g cukru pudru , rozpuścić w 50 cm 3 wody destylo
wanej , prze ni eść il ośc i owo do ko lby po miarowej pojem
ności 100 cm 3

, dodać 6 cm3 O, l N roztworu wodorot len
ku sodowego, po czym zawartość kolby uzupełnić wodą 

dest y l owaną do kreski. 

3.6.5. Wykonanie oznaczania. Do ko lby s toż k owej 

pojemności 250 cm3 ze sz lifowa nym korkiem przenieść 
10 cm 3 podstawowego roztworu preparatu pektynowe
go. dodać 100 cm3 O, I N ro ztworu wodorotlenk u sodo
wego, zamknąć korkiem , wymieszać i prowadzić zmyd
lani e w temperaturze pokojowej przez 30 min , wstrzą

sając kolbą w ods tępach 10 min. Następnie dodać 

50 cm 3 l N roztworu kwasu oc towego, a po 5 min , 5 cm 3 

I M roztworu chl o rku wapniowego. Pozostawić w spo
koju na l h, po czym ogrzewać do wrzenia przez l min, 
przesączyć przez sączek z bibuły do sączen ia, przemy
wając osad na sączk u gorącą wodą destylowaną do 
zaniku reakcji na jo ny chloru (reakcja z azota nem 
srebro wym). Osad z sączka przenieść do zlewki pojem
ności 400 cm} za pomocą gorącej wody w łączn ej ob
jętości około 150 cm 3 , zamieszać, dodać 20 cm} roz
tworu buforu amonowego i śc i ś l e 10,0 cm} O,lN roz
tworu wersenianu dwusodowego. Nadmiar wersenianu 
odm i a reczkować O,IN roztworem chlorku wapniowego 
wobec szczypty czern i eriochro mowej do zmia ny barwy 
niebies ki ej na różową. zachowując temperaturę mIa
reczkowan ia roztworu na poziom ie 40 + 50 oc. 

3.6.6. Obliczanie wyników oznaczania. Oblicza s ię 

przy założeniu , że ś rednia zawartość wapnia w pekty
nianie wapniowym wynosi 8,2 %. 

Zawartość kwasów poligalakturonowych w prepara
cie pektynowym (X3) obliczyć w procentach wg wzoru 

V . 4 . 91 ,8 
8,2 

(4) 

w którym: 
V - liczba cm} O, I N roztworu wersenianu dwuso

dowego, któ ra przereagowała z wapniem zwi ą 

za nym przez kwasy poligalakturonowe, ob li
cza na wg wzoru 

V = 100 . N - Vc (5) 

gdzie: 
N mia no wersenianu dwusodowego, 
Vc - liczba cm 3 O, IN roztworu chlorku wapniowe

go, którą zużyto na odmiareczkowanie nad-
. . 

mlaru wersemanu . 
Przykład obliczenia. Próbkę 10 cm} dokładn ie 0,5-

-procen towego roztwo ru preparatu pektynowego, przy 
postępowaniu . zgodnym z opisem , w koI'tcowej fazie 
zadać 10 cm} O, I 080N roztworu wersenianu , a na od
miareczkowanie jego nadmiaru zużyć 9,3 cm} 0,100N 
roztworu chlorku wapniowego . 

a) Obliczanie li czby cm3 O, IOON roztworu werse l1la
nu , która odpowiada wapl1iowi związanemu przez kwa
sy poligalakturonowe (V) 

V = 100 . 0 , 1080 - 9,3 = 1,51 cm 3 

b) Oblicza ni e zawartości kwasów poligalakturono
wych (x}) 

91 ,8 
1,5 1 . 4 . ----''--

8,2 
67,6 % 

3.6.7. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik oznacza
nia n a l eży przyjąć ś red nią arytmetyczną co najmniej 
dwóch równo l egłych oznaczeń różniących s ię od sie
bie więcej ni ż o 0,5 %. W ynik prz jąć z dokładnością 
do 0, 1 %. 

3.7. Oznaczanie zawartości ~ metoksylu, zawartości 

kwasów pektynowych oraz stopnia estryfikacji 
3.7.1. Zasada oznaczania po lega na miareczkowaniu 

woln ych , a na s tępni e uwolnion yc h przez zmyd lanie 
grup karboksylowych, w oczyszczonym preparacie pek
tynowym. 

3.7.2. Sprzęt 

a) Leje k Schota G3 pojemnoscl 30 +60 cm 3
• 

b) M i eszadło magnetyczne. 
c) Pehametr z wyposażeniem. 
3.7.3. Odczynniki i roztwory 

, 
a) Wodoro tl enek sodowy cz.d.a., roztwory: O, I N 
0,5 N. 
b) Kwas solny stężony cz.d.a., roztwór 0 ,5N . 
c) Alkohol izopropy lowy cz. lub Amberlit MB-I . 
d) Azotan srebrowy cz.d.a., roztwór około O, I N. 
e) Fenolofta lei na, roztwór alkoholowy I-procen

towy. 
3.7.4. Przygotowanie oczyszczonego roztworu prepara

tu pektynowego 
3.7.4.1. Oczyszczanie preparatu przy użyciu alkoholu 

izopropylowego. Odważyć 5 ±o,O I g prepara tu pekty
nowego do zlewk i i dodać 100 cm3 6O-procen towego 
roztworu a lko ho lu izopropylo wego z 5 cm 3 s tężonego 

kwas u so lnego. Miesza ć przez 10 min. Miesza ninę prze-
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filtrować przez wys uszo ny d o s tałej masy i wytarowany 
lejek Schota , przemyć 6 razy miesza nin ą alkoholu 
z kwase m w il ośc i ac h po 15 cm3, a następnie 60-pro
cen towym a lk o ho lem izopro pylowy m niezakwaszonym , 
aż filtrat będz i e wolny od jo nów chloru (próba z azo
tanem s rebrowym ). Na ko niec przemyć 20 c m"" alkoholu 
izop ropy lo wego, s u szyć w 105 oC przez I h, schładzać 
w eksy kato rze nad chl o rki em wapnio wym i zważyć. 
Prze ni eść bez strat '/10 masy netto wysuszonej próbki 
(reprezentuj,!cej 500 mg pierwo tnej , nie przemytej 
próbki) , d o 250 cm J ko lb y s tożkowej z ko rkiem na 
szli f, zwilżyć 2 cm 3 a lk o ho lu izopropy lo wego, {jodać 
100 cm3 wody destylowanej wolnej od dwutlenku 
węg l a, za ko rk ować i mi eszać do całkow itego rozpusz
czeni a próbki. Uzyskany roztwó r przeznaczyć d o mia
reczko wani a. 

3.7.4.2. Oczyszczanie roztworu preparatu pektynowe
go przy użyciu ~mberłitu MB-l. Odważyć z d okładnoś

ci,! do 0 ,0 I g o kolo 1,5 g prepa ratu pekt ynowego i wsy
pać cio 200 cm J wody des tylo wa nej o te,mpera tu rze 
o k o ł o 60 oc, mieszając do całkowit ego rozpuszcze nia. 
Na s tę p nie cioci" ć 30 -:- 35 g A mberlit u MB-I i mieszać 

przez 10 mi n. Miesza n inę prze filtrować przez leje k 
Sch ota G3. zbie rajc!c przesącz do suchej ko lb y próż
.ni owej . 50 cm> p rzesączu przeznaczyć do miareczko
wama . 

3.7.5. Wykonan ie oznaczania 
3.7.5.1. M iareczkowanie potencjometryczne - metoda 

odwoławcza . Do kolby s tożkowej zaw i e rającej p rzezna
czony d o mi areczkowania roztwó r pekt ynowy, oczysz
czony wg 3.7 A . 1 lub 3.7A .2, dodać wody des tylowa nej 
wo lnej od dwutlc n ku węg l a. d o uzyskania łą czn ej obję
t ości roztworu 150 cm3. Włożyć d o ko lby mag nes 
i ustawić na blacie mieszad ł a magne tycznego. Urucho
mić mieszaclIo i zan llrzyć os t rożni e elektrody peha me
tru . Miareczkowa ć O, I N r07lworem wodo ro tlenku so
dowego . Do p H 6 doclaw,l ć ro ztwó r wodoro tlenku 
szybk o, a nas t ę p nie mia rec zkowa nie za k oóczyć powoli, 
dodając wodorotlenek sodowy kro pla mi do uzyska nia 
pH 8,0 + 0, 1. Za p isać i l ość zu ży tego wodorotl en ku so
dowego w cm J jako V , (mi a reczkowa ni e począt kowe). 

Dodać do zmia reczkowa nego roztwo ru 20 cmJ 0,5N 
roztworu wodoro tlenku sod owego, k o lbę za ko rkować 

i prowadz i ć zmydlan ie przez 15 min przy c i ągł ym mie
szaniu mieszadlem magnctycznym. Nas t ępni e dodać 

0,5N roz two ru kwasu so lnego w ilośc i dokł a dnie rów
noważącej u ży t y do zmyd lania roztwór wod o rotlenku 
sodowego , za mi eszać . wh}czyć mieszadło magnetyczne, 
za nurzyć w roztwo rze elektrody i miareczkować uwo l
nione gru py ka rboKsy lowe O, I N roztwo rem wodoro
tl enku sodowego do pH 8,0 ± O, I. Zapi sać zużytą liczbę 

cm J wodorot lenku sodo wego jako V2 (mia reczkowanie 
po zmyd lani u). 

3.7.5.2. Miareczkowanie wobec fenoloftaleiny - me
toda techniczna. 100 cm) roztworu preparatu pektyno
wego oczyszczonego wg 3.7A. 1 lub 50 cmJ przesączu 

otrzy manego wg 3.7 A .2 ( rozcieóczonego w kolbie stoż
kowej pojemnośc i 250 cmJ wodą des tyl owa ną wolną 

od dwutlenku węgla w il ości 50 cm3
• zadać 5 kropla mi 

fe no lofta lein y i miareczkować 0, I N roztwq rem wodoro
tl enku sodowego d o uzyska nia różowego zabarwienia 

utrzy mującego się w c iągu 30 s. Zapisać zużytą li czbę 

cm) roztwo ru wodorotlenku sod o wego jako V, (mia
reczkowanie początk owe). Następnie prowadzić zmyd
lanie es trów wg 3.7.5.1 , a po zneutra li zowa niu roztworu 
dodać jeszcze 3 krople fenoloftaleiny i mia reczkować 

ponownie O, I N roztwo rem wodorotlenku sodowego d o 
sł a boróżowego za ba rwienia . Za pi sać zużytą liczbę cm) 
roztworu wodorotlenku sod owego jako V 2 (miareczko
wanie po zmydlaniu) . 

3.7.6. Obliczanie wyników 
3.7.6.1. Zawartość kwasów pektynowych (X4) obliczyć 

w procentach wg wzoru 

w któ rym: 

1,76'V,+ 1,9 . V2 

g 

V, miareczkowa nie począ tk owe, cmJ
, 

V 2 miareczkowa nie po zmyd laniu , cmJ
, 

(6) 

1,76 wspó łczynnik ma sy równoważnik owej kwa
su ga la kturo no wego, 

1,9 współ czyn nik, masy równoważ nik owej kwa
su ga lak tu ronowego zestryl"ikowanego meta-
no lem , 

g - masa suchego prepa ratu pektynowego znaj
dują ca się w próbce podda nej miareczkowa
I11U , g. 

3.7.6.2. Zawartość metoksylu (X 5) oblic zyć w procen-
lach wg wzor u 

X5 :::: 
1,76 · V,+ 1,9· V2 

(7) 

w któ rym: 3 1 - masa równoważnik owa grup metok sy
lowych (-OCH 3). 

Pozostał e sy mbole i wa rt ośc i ja k w 3.7.6.1. 
3.7.6.3. Stopień estryfikacji (X6) oblic zyć w procen

tach wg wzoru 

. 100 
V2 

w któ rym znaczenie symbo li wg 3.7.6.1. 

(8) 

3.7.7. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik oznacza
nia przyjąć średnią ary tme t yczną wyników co najmniej 
2 równo l egłych ozna cza ń ni e różniących się między so
bą więcej ni ż 1,0 %. Wyniki podać z dokładnością do 
0,1 %. 

3.8. Oznaczanie stopnia estryfikacji niezależnie od 
oznaczania zawartości kwasów pektynowych 

3.8.1. Zasada oznaczania - wg 3.7. 1. 
3.8.2. Sprzęt - wg 3.7.2. 
3.8.3. Odczynniki i roztwory wg 3.7 .3. 
3.8.4. Przygotowanie oczyszczonego roztworu prepara

tu pektynowego 
3.8.4.1. Oczyszczanie preparatu pektynowego przy 

użyciu alkoholu izopropylowego. Około 0,5 g preparatu 
pek tynowego przemyć zakwaszonym roztworem izo
p ro pa no lu wg 3.7A. 1 i po osta tnim prze myc iu a lk oho
lem izopropylowym wilgotny prepara t rozpusclc 
w 100 cm l wody destylowanej wolnej od dwutlenku 
węgla . Roztwór przeznaczyć do mia reczkowania . 



BN-Bl/Bl fa-ol 5 

3.8.4.2. Oczyszczanie roztworu preparatu pektynowe
go przy użyciu Amberlitu MB-ł. 200 cm3 ok oło O,7-pro
centowego ro ztworu prepa ra tu pektyno wego mieszać 
przez 10 min z 30 g Ambcrlitu MB-I. Dalsze pos tępo

wanie wg 3.7 .5.2. 
3.8.5. Wykonanie oznaczania - wg 3.7.5. 
3.8.6. Obliczanie wyników oznaczania - wg 3.7 .6.3. 
3.8.7. Wynik kOl1cOWY oznaczania - wg 3.7.7. 

3.9. Oznaczanie stopnia amidacji 
3.9.1. Zasada oznaczania . Oznacza nie polega na alka 

li cznej dea midacji kwasów pektynowyc h i miareczko
wym okreś leniu il ośc i kwasu zneutra li zowanego przez 
wydzie lo ny i oddes tylowany amoniak. 

3.9.2. Sprzęt - wg 3.7 .2 o ra z aparat des tylacyjny 
Pa rnasa . . 

3.9.3. Odczynniki i roztwory - wg 3.7.3 o ra z 
a) Wodorot lenek sodowy, roztwó r 50-procentowy. 
b) Kwas so lny. rozt wó r O, IN. 
e) Czc rwiCl'I metylo wa cz. d .a. , roztwó r a lk oho lowy 

l- procen towy . 

3.9.4. Wykonanie oznaczania. Oznaczanie wykonuje 
się w roztworze pozostałym po oznacze niu s to pnia 
es tryfik acji. Ro ztwór pe~ty nowy po drugim miareczko
waniu (miareczko wanie po zmydlaniu) wg 3.7.5 lub 
3.8. 5, prze nieść il ośc i owo d o kolby destylacyjnej po
j e mnośc i 500 cm3 a pa ratu Parnasa . Do naczynia odbie
rajCJ cego des tylat odmie rzyć dokładnie 20,0 cm 3 O, IN 
rozt woru kwasu so ln ego i polCJc zyć z chłodnicą w ten 
sposób , aby przevvó d odprowadzają cy z chlodnicy. był 
za nurzo ny w roztworze kwasu. Do ko lby des tylacyjnej 
d odać przez wkraplac z 20 c m 3 50-procento wego roz
two ru wodorot lenku sod owego, zamknCJć szczelnie po
h!cze ni a i rozpoczCJć ost roż n e ogrze wani e, unikając nad
miernego pienienia . Ogrzewać do mo mentu , gdy zbierze 
s i ę 80 -;-. 120 cm3 d es ty la tu. Dodać kilka kro pli czerwieni 
metylowej do naczy nia z odebranym desty latem i zmi a
recz k ować nadmiar kwas u za pomocą O, l N roztworu 
wodorotl enku sod owego, zap i s ując li czbę zuży t yc h c m3 

roztwo ru wodoro tl e nku sodo wego jako S. Wykonać 

ś l e pą p róbę, mia reczk ują c 20 cm 3 O, IN roztwo ru kwasu 
so lnego, za pomocą O, I N roztworu wodorotlenku sodo
wego wobec cze rwi e ni metylowej . Za pi sać li czbę z u ży

tyc h c m l roztwo ru wodorotlenku sodowego jako B. 
Ob li czyć wynik miareczkowa ni a kOJl cowego (B - S) 
jako Vj . 

3.9.5. Obliczanie wyników oznaczania 
a) St opie ll a midacji (X 7) obliczyć w procen tac h wg 

wzo ru 

. 100 (9) 

b) Stopiell es tryfikac ji pektyny amidowanej (X 8) obli
czyć w procentach wg wzoru 

X s . 100 ( 10) 

w któ rych: 
V3 - miareczkowa nie kOJl cowe wg 3.9 .4 , 

VI i h - wg 3.7 .6 .1. 
3.9.6. Wynik końcowy oznaczania. Za wyn ik oznacza

ni a przyjąć ś red nią a rytmetyczn ą wynik ów co najmniej 
dwóch równoleglych oznaczeJl nie róż niących s i ę mi ę

d zy sobą więcej ni ż o 1,0 %. Wynik i podać z dokład

nością d o O, I %. 

3.10. Oznaczanie zdolności żelowania pektyny wysoko
metylowanej w stopniach S AG , met04lł 5-54 lIT 

3.10.1. Zasada ozuaczania p olega na s po rządzeniu 

standa rdowej galaretki i zmie rzeniu procento wej war
tośc i jej o padu za pomocą żelome tru. 

3.10.2. Sprzęt 
a) Żelometr (rys. l na s tr. 6), wraz z następującym 

wyposaże ni e m: 

- znormalizowane szk la nki 2 sztuki (do jednego 
oznacza ni a), 

- przy rząd do wyró wn ywa nia po wierzc hni ga lare tek 
(rodzaj n oża cl o krojeni a se ra ), 

- wzorcowy pręt meta lowy o ś rednicy o koło 10 mm 
i długośc i d okładni e 63,5 mm d o sprawd za nia ustawie
nia ska li żelom e tru , 

- pl ytka szkl a na o wymiarac h 75 x 75 x 5 mm . 
b) Podgum owa na t aś ma. 

c) Ro ndel z bocznym uchwytem poj emn ości około 

1,5 dm 3
. 

d) Drewni ana ł opatk a do mieszan ia w czasie goto-
wania . 

e) Sekundo mi erz. 
3.10.3. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas win o wy krysta li czny cz ., ro zt wór: 48,8 g 

kwasu wino wego k rys ta li cznego rozpuśc i ć w wodzie 
dest ylowanej, u zupełniając obję t ość do 100 cm3. 

b) C ukie r sacharoza. 

3.10.4. Wykonanie oznacza nia 
3.10.4.1. Przygotowanie szklanek. Na każdej szklance 

wykonać obrzeże z paska podgumowanej taśmy pa pie
rowej o wymiarac h 2 X 24 c m . Pasek p owinien pokry
wać 0 ,6 cm wysokośc i szk lanki o raz wystawać 14 mm 
ponad sz klankę . Taśma powinna być dobrze doc i ś ni ęta 

do szk lanki , aby za pe wnić uszczel n ienie chroniące 

przed przec ieka ni em gorącego zol u. P rzed rozlaniem 
zo lu , do każdej szkla nki od mierzyć po 2 cm 3 roztworu 
kwasu win owego, przygotowanego wg 3.10.3 a). 

3.10 .4 .2. Ustalanie składników sta ndardowej galaretki 
a) Il ość gra mó w pektyny (P) obliC zyć wg wzoru 

P 
390 

(II ) 
z 

w którym : 
z - za łożo n a zdo ln ość żelowania pe kt yny wyra

żona w stopniach SAG, 
390 li czba gra mó w su bstancji rozpuszcza lnyc h, 

zaw i e rających się w 600 g ga laret ki (ekst rakt). 
b) Il ość gramów cukru (C) o bli czyć wg wzoru: 

C = 390 - P (w zaok rąg l e niu do I g) 
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Rys. I. Schemat że l ometru z podstawowym wyposażeniem 

I - żdomclr (widok 7 bo ku);2 - śruba mik rometryczna; 3 - znormalizowana szklanka z przy krywką ; 4 - przyrząd do wyrówna nia 
powie rzchn i galaret; 5 - pręt wzorcowy do sprawdzania skali że!ome trll; 6 - płytka szkl a na 

Przykład: Je żeli założona zdo ln ość żelowan i a pektyny 
wynosi 150° SAG zgodn ie z wymagan ia mi ZN-80/ 
MPSS/C-20-159, wtedy ma sa pektyny jaką na leży użyć 

do sporządzenia galaretki wyniesie: 

p 
390 

150 

a li czba gramów cukru wynIesIe: 

2,6 g 

c = 390 - 3 = 387 g. 

3.10.4.3. Sporządzanie standardowej gala retki. W su
chej zle wce pojemności ISO cm3 odważyć z dokładnoś
c ią do 0,0 I g u s t aloną m asę prepa ratu pektynowego. 
W innej zlewce odważyć oblic zon ą ma sę cukru z do-

kladn ością do O, I g. D o zlew ki z pe ktyną dodać 

20 -:- 30 g cu kru z od ważo nej uprzednio ilośc i i s taran
nie wymieszać za pomocą pn;cika szk la nego . Do wyta
rowanego ro ndl a wraz z drewnianą łopa tką wlać około 

250 cm) wod y des tylowa nej ogrza nej do 60 oC, a na
s t ępnie wprowadzić i l ośc iowo miesza ninę pektyny z cu
krem jed no razowo i rozpoczą ć łagod n e mieszan ie przez 
ok oł o 2 min . Na leży przy tej czyn ności starać się wpro
wadzić mieszaninę p ektyny z cukrem pod powierzchnię 
wody tak szybko, jak to jes t możli we . Podczas miesza
nia unikać rozpryskiwania, któ re mogło by SIJOwodować 

roz rzucanie pektyny na gó rne c zęści ro ndla . Um ieścić 

ronde l na grzejniku i doprowadzić do wrzenia c iąg l e 

mieszają c. Nas tępnie dodać pozos ta ły c ukier w dwóch 
p o rcjach, doprowadzając ka żdorazowo miesza ninę do 
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wrzenia . <Jgrzewa nie ko nt ynu o~ać, aż do uzys ka ni a 
masy netto ró wnej 609 g. O grzewa nie i mi esza nie na
l eży wyreg ul ować ta k, aby całk owit y czas ogrzewan ia 
mieszani ny wyn iósł 5 -:- 8 min . Przy użyc iu grzejn ika 
elek trycz nego n a l eży go wcześ ni ej rozgrzać . Na ok res 
go towa nia i waże ni a d rewni a n ą łopa tk ę pozostaw ić 

w ro nd lu . 
Jeże li po rcja waży mniej ni ż 609 g, dodać w nieznacz

nym na dm ia rze wodę des t y l owa n ą, przy czym ko niecz---. 
ne jes t dodatko we gotowa nie w ce lu po nownego spro-
wadzen ia masy do 609 g. D oda wa na woda po winna być 
ogrza na do wrzenia . Najlepiej jes t u s t a lić na począt ku 
i l ość wody ta k, ab y przy stosowa nyc h wa runkach go
towa ni a nie zachod z iła ko nieczność d odawa nia wod y 
pod ko niec goto wa nia i a by całk o wit y czas go towa ni a 
u t rzymać w gra nicach przedzi a łu 5 -:-8 min. 

Po spra wd zeniu masy zo lu pozos taw i ć go w sta nie 
ni enaru szo nym na I min, po czy m przechy li ć ro ndel 
i szyb ko zga rnąć ewentua l ną pi a n ę. Wyjąć drewnianą 
łopa t kę i włożyć termo metr. Podczas gd y ro ndel j est 
przechy lony mieszać łagodn i e za pomocą termo met ru , 
aż do os i ągni ęc i a tempera tury d o kładni e 95 oc. Nas tęp

nie w l ać szybko za wa rt ość ro nd la do d wóch wcześ ni ej 

przygo towa nyc h szk la nek. 
3.10.4.4. Wlewanie zolu do szklanek. Umieśc i ć pręc i k i 

szk la ne w każd ej sz kla nce . G dy zol ostygnie do 95 oC , 
wlewać go szy bko d o pierwszej szkl a nki , mieszaj ąc 

energ iczni e ruchem wznosząco-opadającym. W a na lo
g iczny s posó b n a peł nić dru gą sz kl a nkę. Najl epiej wIe
wać ba rdzo szybko do mo mentu napeł ni e ni a szkl a nki 
d o ob rzeży, a nas tępn i e wo lniej , wypełni ając przes trzeń 

ogra ni czo ną do kl ej o n ą taśmą. Po 2 h po n a peł ni e niu , 

przy kryć sz klank i meta lowymi przy krywk a mi i pozos ta
wić na 20 -:- 24 h w temperat urze 22 -:- 28 oC, w miejscu 
zabezpieczo nym przed ws trząsa mi . 

3.10.4.5. Wykonanie pomiaru opadu galaretek. Po 
upływ i e 20 -:- 24 h prze trzymywa nia ga la retek , zdjąć 

przykrywki oraz zerwać taśm ę . Nastę pni e za pomocą 

moc no n a p rężonego, czystego, zw il żo nego d rutu (przy
rząd d o wyrównywa ni a powierzchni ga la retek), wy ko
nać pozio me c i ęcie, w ce lu u s unięci a wa rstwy ga lare tki , 
k tó ra wystaje po nad gó rną część szkl a nki. Odc ię t ą 

gó rną wa rs t wę zdjąć ostrożnie i odrz u c ić . Ga la ret k ę 

wyjąć ze sz kl a nki i ustaw i ć w odw róconej pozycji na 
pły tce szklanej. W tym ce lu przech y lić szkl a n kę pod 
kątem 45° i wsunąć os trze ło pa tki po między górną 

część szk lan ki i ga lare tki, a by rozpocząć odd ziela nie. 
Następnie, obracaj<1c powoli sz k la nk ą, wył ożyć ga la ret
kę na szk l aną pł yt k ę bez da lszej po mocy łopa tki . Prze
noszenie ga laretki prowadzić ostrożnie. aby jej nie usz
kodz ić w czas ie tej o pe racj i i s t a rać się us taw i ć ją pio
no wo. Gdy tylko ga lare tka znajdzie s i ę na szkla nej 
pły tce włączyć sekund o mierz. J eżel i ga la retka p rzec hyla 
się nieznaczn ie w jed n ą s tro nę, można to zazwyczaj 
s k orygować odch y l ając ł agod nie płytk ę szkl a ną od kie
runku , w któ rym s i ę pochyla ga la retka. Płytkę z ga la
re tką umi eśc i ć na pods tawce żel ometru ta k, a by śruba 
mikro metru z najd owała się dokł adnie nad ś rodk iem 

ga la retki. Po mia r n a l eży wykon ywać na po zi o mym sto
le lub pulpicie. Dokł adnie po 2 min po uru cho mieniu 
sekundo mie rza , os trze ś ruby mik ro metru doprowadz i ć 

d o styku z gó rn ą powie rzchni" ga la retki . Oświetlenie 
na l eży ta k u s taw i ć, a by można było łatwo obserwować 

styk k ońcówki mikro metru z powi e rzc hnią. ga lare tki. 
Odczytać wartość procentową o padu na skali . Najniż

sza k reska na pio nowej ska li, po ni żej której przecllOdzi 
. d o ln y brzeg okrągłej głow i cy m ikrometru oznacza pro

ce nt y, a liczba na głow icy mikromet ru najb li ższa do 
pi onowej ska li , dzie s iętn e częśc i proce ntu opad u. Od
czy t podać w zaokrągleniu do O, I %. 

Jeże li odczyty dl a dwóch gala retek tej samej partii 
różni ą s i ę w ięcej ni ż o 0,6 %, na leży powtórzyć spo rzą-

dza nie ga la retk i. / 
3.10.4.6. Sprawdza nie ka libracj i że lometru . Do spraw

dza nia ustawie nia skali żel omet ru używa się wzorco
wego p ręta meta lowego o długości 63,5 mm . Us taw i ć 

pręt w pozycji pio nowej pod os t rze m ś ruby mikro me
tryc znej na szkl a nej pły tce umieszczo nej na pods tawce 
że l ome tr u. Sprawd zanie że l omctru powinno się odby
wać na spoziomowa nym sto le. Ki edy os trze śruby styka 
s i ę de lik atnie z prę t em wzorcowym przy rząd powinien 
wsk azywać dokładnie 20,0. Sprawd za nie że lome t ru za
leca ne jes t od czas u do czasu i zawsze przy zastosowa
niu nowej pły t k i szklanej. 

3.10.4.7. Sprawdzanie ekstraktu i pH galaretki. Po 
zmi e rze ni u o padu, j ed ną z galaretek przeciąć w połowic 
długośc i , wyc i ąć ze ś rodka ma ł ą po rcję i szyb ko roz
sm a rować na jed nym z p ry zmatów refra ktomet ru . Od
czy tać wa rtość eks trak tu , uwzględniając t e mpera turę 

po mi aru. Z d rugiej ga la retki pob rać porcję ze środka. 
roze trzeć w małej zlewce i za n urzyć w niej elektrody 
peha metru , wyska lo wanego na bufor o pH 2,0 -:- 4,0 
i do k on ać odczyt u wartości pH. 

3.10.5. Obliczanie zdolnośc i że lowan ia po lega na ko
rygowa niu założon ej zdolności że lowan ia w stosunku 
do wartośc i rzeczywistej .. Zal eżność mi ędzy wa rtością ' 

proce n tową opadu galaretki a współczy n niki em do 
prze li czen ia' zał ożon ej zdo ln ości żelowania na rzeczy
w i s tą, przedstawia krzywa poda na przez Coxa-Higby'e
go (rys. 2 na st r. 8). 

P o wyli czeniu ś redn iej a rytmetycznej opadów dwóch 
ga la retek , n anieść ją na osi od ciętych wykresu i w punk
cie przec ięc ia z krzywą odczytaĆ na os i rt:ędnych war
tość współczyn n ika W, przez który należy pomnożyć 

założoną zdo i ność żelowa oia. 
Zdoln ość żelowa n ia (X9) ob l iczyć w stopniach SAG 

wg wzo ró w 

a) 
lu b 

. b) 

z . W 

% opadu 
X9 = z (2 - -'-'--'-- ) 

23,5 

( 13) 

(14) 

w których: 
z - założona zdo ln ość żelowan i a, 

W ws póło.y nnik przeliczeniowy d la da nej wa r
tości o padu odczy tany z wykres u (rys . 2), 

23 ,5 wzo rcowa wa rt ość opa du. 
3.10.6 . Wynik końcowy olllaczania . Za wyni k przyjąć 

o bli czon ą wa rtość rzeczywistej zdolnośc i że l owania 
zaok rąg l o n y do jednego stopnia. Dokładniejsze wyniki 
daje krzywa Co xa-Higby'ego. 
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Wykres skalowania zelowania 
Do oznaczania. zdO/nosa' zelowania. 

wspOtczljnnik • stopnie założone ~ stopn/e rzeaywt'ste 

1.15 

1,70 

' .)c 1,05 

l 
'" .!; 

' C 

~ 1,00 

0,95 

.0,90 

0,85 

Żele mocne 

:::l --. . ~ 
g, 
~ 
~ 

i 
15 Że/e słabe 
c§-

19 la 27 n n u ~ m 
OdClljt źelometru-procent opadu galareft; 

27 28 

I BH~81I Bll 0 01- 21 

Rys. ~. Wy kres ska lowania że l owa nia 

Wynik jć s t wa zny . jeżćli speln ione są n astę pujące 

warun ki: • 
e ks tra kt gala retki wynosi 64 ,8 -;'-65,2 %, 

- pH ga la rćtki wynosi 2,2 -;'- 2,4, 
- róż ni ce w odczyc ie proce n tu o padu ga lare tek ni e 

są wi~ksze niż 0,6 % i mieszczą się w przed zia le 20,0 -;'-
28 ,0 %. 

3.11. Oznaczanie zdo lnośc i żelowania pektyny nisko-
met ylowanej 

3.11.1. Zasada oznaczania - wg 3. 10. 1. 
3 .1 1.2. Sprzęt - wg 3.1 0.2. 
3.11 .3. O dczyn nik i i roztwory 
a) K was cytrynowy cz., ro ztwór: 543 g kwasu cytry

nowego w I dm ) roztworll . 

b) Cy t ryni a n sodowy cz., roztwó r: 60 g cytrynia nu 
sodowego d Wllwodnego (C 6 H 5Na 307 . 2H 20) w l dm 3 

roztwo ru . 
c) C hl orek wapnio wy cz .d.a ., roz twór: 22 ,05 g ehl or- . 

ku wapniowego dwu wodnego (CaCb . 2H 20) rozpuśc ić 

w wod zie d es ty lowa nej i u z upełnić obj ętość do l dm 3. 

d) Cuki e r sac haroza . 
3.11.4. Wykonanie oznaczania 

3.11.4.1. Przygotowanie szklanek. Na ka żdej szklance 
wyko n ać obrzeże z pas ka ta ś my papi e rowej wg OpISU 
podanego w 3. 1O.4.l. 

3.11.4.2. Ustalanie receptury standardowej galaretki. 
W ymaga na za wartość substa ncji rozpu szcza ln yc h w ga-

la re tce zależy od pozio mu s topnia es tryfikacji ( typ pe k
tyny) i zawie ra się \V g ra ni cac h 30 -;.- 50 %. Ustal a s ię 

następ ują ce rece ptury ga la rete k: 
a) Receptura dla pektyn o stopniu estryfikacji pon iżej 

33 % (np. LM .350 firmy Cesalp inia) 
Pektyna (I Oo oSAG 6 g. 
C uki e r sa charoza 
W o da desty lowana 
Rozt wór cy trynIan u 50-

d O\.vego 
Roztwór kwa su cytryno

wego 

Cuk ier sac haroza 

Roz twór chl orku wapn io

wego 
Calk o wit a masa s porzą

d zo nej ga lare t ki 
b) Receptu ra dla pektyn 

wyżej 33 % (np . LM.370 
Pek tyna ( I Oo oSAG) 

C u kier sacharoza 
W o da d estylowana 
Roz twó r cytryl1l anu so-

d o weoo 
b 

Ro ztwór kwasu cytryno-

we go 

40 g. 
425 cm ). 

600 
140 g ( lub 146 - - ). 

z 

600 g. 
o stopniu estryfi kacji 
firm y Cesalpini a) . 

6 g. 

30 g. 

po-
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Cukier sacharoza 

Roztwór ch lork u wapnio
wego 

Całkowita masa galaretki 

600 
200 g (lub 206 - - ). 

z 

3.11.4.3. Sporządzanie galaretki wg 3.11.4.2 receptu
ra a). Jeżeli pektyna jest standardowa (tzn. jej zdolność 
żelowania wynosi 100 o SAG), odważyć dokładnie 6,0 g. 
Jeżeli nie jest standardowa, obliczyć ilość pektyny wg 
wzoru 

p 600 

z 
( 15) 

Jednocześnie ilość cukru zużytego do gotowaniaga
laretki wyniesie 

c = 146 -
600 

( 16) 
z 

w któ rym: 
z - założona zdolność żelowania, 

600 - liczba gramów sporządzonego żelu. 

Pektynę odważoną z dokładnością do 0,01 g zmieszać 
z 40 g cukru. W rondlu, wytarowanym wraz z łopatką 
do mieszania, przygotować mieszaninę 425 cm 3 wody 
destylowanej z dodatkiem 5 cm 3 roztworu kwasu cy
trynowego oraz 10 cm 3 cytrynja nu sodowego. Przenieść 
do rondla mieszaninę pektyny z cukrem i mieszać do 
rozpuszczenia. Ustaw i ć na grzejniku. Mieszając dopro
wadzić do wrzenia , dodać 140 g cukru , dalej gotować 
mieszając , a ż do rozpuszczenia. Następnie dodać 25 cm 3 

roztworu chlo rku wapniowego, kroplę po kropli przy 
ciągl ym mieszaniu. Kontynuować mieszanie do uzys ka
nia ma sy netto równej 600 g. Zdjąć rondel z grzejnika 
i pozostawić w spokoju na t min w celu podpłynięcia 
pia ny. Szybko zebrać pianę i natychmiast wlać zol do 
dwóch wcześ ni ej przygoto wanych szklanek. Nalać tyle 
miesza niny, aby płyn na pełnił każdą szklankę ponad 
2 mm po nad górną krawędź taśmy . Po 2 h nakryć przy
krywka mi i pozostawić w spokoju na 18 --;-24 h w po
mieszczeniu o temperaturze 22 --;- 28 oC, w miejscu za
bezpieczonym przed wstrząsami. 

Przy s porządzaniu ga laretk i należy stosować S i ę do 
wszystkich zasad podanych w 3.10.4.3. 

3.1 1.4.4. Sporządzanie galaretki wg 3.11.4.2 receptu

ra b). Odważyć 6,00 g (lub 600 ) preparatu pektyno-
z 

wego i zmieszać z 30 g cukru. W rondlu wytarowanym 
wra z z łopatką do mieszania, przygotować mieszaninę 
330 cm 3 wody destylowanej z dodatkiem 10 cm3 roz
tworu kwasu cytrynowego ora z 15 cm3 roztworu cytry
nianu sodowego. Mieszaninę pektyny z cukrem prze
nieść do rondla i mieszać do rozpuszczenia próbki. 
Dalsze postępowanie jest analogiczne jak w 3.1-1.4.3 
z tą różnicą, że ilość dodanego w czasie gotowania 
cukru wynosi 200 g. 

3.11.4.5. Pomiar opadu galaretek - wg 3.10.4.5. 
3.11.5. Obliczanie zdolności żelowania. Obliczyć śred

nią arytmetyczną z odczytanych opadów obydwu ga la-

retek , zaokrąglając wynik do 0,1 %.' Zdolność że l owa
ma (XIO) obli czyć w stopniach SAG wg wzo ru 

XI O 

w ~tórym: 

600 2 O _ 
P ( , 

% opadu + 4,5 ) 

25 
( 17) 

p - masa pektyny uży ta d o spo rządzen ia 

że lu , 

4,5 ora z 25 - wartości empiryczne. 

3.11.6. Wynik końcowy oznaczania. W ynik podać 

w zaokrąg l eniu do jednego stopnia . Dla zachowa nia 
ważności oznaczania muszą być spełni one nas tę pujące 

warunki: 
- ekstrakt galaretki powini en wynos ić 30,0 --;- 32,0 % 

dla receptury wg 3. 11.4.2 a) oraz 40 ,0 --;-42,0 % dla re
ceptury wg 3.11.4.2 b) , 

- pH ga laretki powinno wyn os ić 3,0 ±o , I, 
- różnice pomiędzy poszczegó lny mi odczytami opa-

du dla dwóch równo l egłych ga la retek nie powin ny prze
kraczać 0,6 % i po winn y za wie rać s i ę w 'p rzedzia le 
19,0 --;- 23 ,0 %. 

3.12. Oznaczanie temperatury i czasu żelowani a pek
tyny wysokometylowanej 

3.12.1. Zasada oznaczania po lega_ na s po rządzeniu 

standardowego zolu i pomiarze temperatury o raz czasu 
że l owania , w wa runkach przewidzianyc h metodą . 

3.12.2. Sprzęt 
a ) Rondel pojemnośc i 1,5 dm 3. 

b) Drewniana ło pa tk a do mieszania . 
c) Łaźnia d o zastyga nia ga la retek (rys. 3 na st r. 10). 
d) Probówki szkla ne o ś redn icy o k oło 22 mm i dłu -

gośc~ około 200 mm . 
e) Gumowe korki do probó wek. 
f) Termometr. 
g) Sekundomierz. 
3.12.3. Odczynniki i roztwory 
a) K was cytryno wy cz. 
b) Cytrynian p o taso wy cz. 
c) Kwas solny cz.d.a., ro ztwó r w przybliżeniu IN. 
d) Wodorotlenek sod o wy cz.d. a ., roztwór w przybli

że niu O, IN. 
e) Cukier sacharoza . 
f) Tepo l 610 (só l sod o wa sia rcza nó w wyższych alko

holi drugorzędnych - ś rod e k powi erzchoio wo czynny), 
roztwór wodny 10 % obj. 

g) Roztwór bufo rowy cytrynianowy o pH 2,9 ±o ,02: 
66,2 g kwasu cytrynowego (C 6H s0 7 . H 20 ) o raz 24,7 g 
cytrynianu potasowego (C6H sK30 7 . H 20), rozpuśc i ć 

wokoło 800 cm 3 wody destylowa nej , gotować przez 
5 min w celu us unięcia dwutlenku węg l a , schłodzić , 

przenieść ilościowo do kolby po miaro wej pojemności 

I dm3 i uzupełnić do kreski wodą des ty l owaną woln ą 

od dwutlenku węgla. 

Roztworów sporządzonych wg poz. f) oraz g) ni e na
l eży przetrzymywać dłużej n'iż 5 dni. 

3.12.4. Obliczanie odważki pektyny. W waru nkach 
oznaczania, że li o zawa rtości 0,66 % pektyny 100-stop
niowej , wykazuje 23 ,5 % o padu. Masę prepara tu pekty
nowego (P) obliczyć w gramach wg wzo ru 
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p 660 

z · 

w którym z - za l ożon a zdolność że lowa nia . 

2/5,9 

- - -- - - -

19,05 

I- - - _i -. 

- -

- -

·1 

I ,. 

l 
2 
3 

4 
5 

Plan 

-li) 
~ 

widok z 

( 18) 

boku 

IBN-al/B1W 01 31 

Rys. 3. Łaźnia do po mia ru temperatury że lowan i a 

l - nogi wspo rnika; 2 - wsporni k na probówki; 3 - ła źnia meta lo
wa; 4 - o twory na probówki ; 5 - o twór na mieszadło 

3. t 2.5 . Rozpuszczanie preparatu pektynowego. Próbkę 
pektyn y odważoną z dokładnością do 0,0 I g zmieszać 
dokladnie z 30 g cukru , dodać wrzącej wody desty lo
wanej przy ciągłym m ieszani u, aż do osiągnięcia ma sy 
miesza nin y 225 g. Kontynuować mieszanie do całkowi
tego rozpu szcze nia, następnie przy kryć i pozos tawić 

w tempera turze po kojowej na I h. 
3.12.6. Sporządzanie galaretki. Przenieść ilościowo 

rozpuszczoną pektynę do ro ndla, dodać wodę destylo
waną do osiągnięcia masy netto 450 g. Sprawdzić pH. 
Doprowad zić pH do 3 ,05 -7- 3.10 przez ewentua lny do
datek O,IN ro ztworu wodorotlenk u sodowego lub IN 
ro ztworu kwasu solnego, dodać 50 cm3 roztwo ru bufo
ru cytrynianowego i 5 cm 3 tepolu. Zagotować roztwór, 
d odać cukie r w il ości obliczonej wg wzoru 

596 - (30 + % sm'P 
100 ) ( 19) 

w którym: 
p - masa pekt yny u żyta d o oznaczenia ob li czo

na wg wzo ru ( 18), 
% sm - procentowa zawa rtość suchej masy w pre

paraCIe. 
Kontynuować gotowan ie do uzyskania końcowej ma

sy netto zo lu wynoszącej 1000 g. 
3.12.7. Pomiar temperatury i czasu żelowan i a 

3.12.7.1. Przygotowania łaźni. Łaźn ię stanowi okrąg
ł y zbiornik ze sta li ni e rd zewnej o ś rednicy 2 1,2 cm -o raz 
głębokości 16.2 cm. Wewnąt rz ła ź ni znajduje s i ę okrąg

ł y wsporn ik wykonany z mied zi pokrytej cyną , sk ł ada

jący s i ę z dwóch metal owych płyt ek w od l egł ośc i 10 cm 
od s iebie, a dolna w od l eg ł ośc i 0.6 cm nad dnem. 
W płytkach znajdujc s ię 6 otworów do podtrzymywa
nia pi·obówek. W otworze środkowym umieszczone 
jest micszadło e lektrycZne. Łaźn i a zaopa trzona jest tak
i.e w termom etr. Napełn i ć l a źnię w przyb li żeniu 4,5 dm 3 

wody , co powinno dać g łębokość 137 mm po zanu rze
niu 6 probówe k. a leży za pewni ć , aby pod ko niec go
towania galaretki, p robów ki był y zan urzone IV łaźn i . 

a woda znajdowala s ię IV q anie \vrzen ia. 
3.1 2.7.2 . Wyko nanie pomiaru. M iesza ninę pektynową 

po ugotowaniu prze l ać prosto z rondla do probówe k 
na wysokość poziomu wocl y, sLybk o za mknąć ko rkami, 
usunąć źródł o ogrzewani a i zanotowa ć czas . Gdy te m
pera t UJ'a ła źn i l roszkę ~ paclnie, wyjqć jecl n<-) probówkę 
i ostroż nie ob róc i ć . J eże li ni c d ostrzeże s i ę żadnych 

oznak że l owania u s ta wić probówkę na stojak u do dal
szego sc hładzania 'vV tempera turze pokojowej i kontro
l ować ją od czasu d o czasu . Gdy tylko dostrzeże s ię 

w ni ej pie rwsze ozna ki że l owa ni a, wyjąć następną pro
bówkę z łaźni i sprawd zić jej że lowa ni e . Kontynuować 

ten sposó b, aż probówka wyję ta z ł aź ni wykaże oznaki 
że l owan i a. Że l owa ni e rozpoczyna s i ę na dni e probówki 
i jako m o men t żelowan ia przyjmuje s i ę ten , gdy war
ste wka galaretki jes t d os tateczn ie zgęst nia ł a, aby utrzy
mać s ię w zakrzywi onym dni e probówki przy ostroż
nym o brocie . 

3.12.8. Wyniki oznaczania. Temperatura ł aźn i 

w chwili wyjęcia probówk i z oznakami że l owa nia jes t 
temperaturą żelowania. Czas jaki upływa do pojawienia 
się pierwszych oznak żelowania w probówce wyjętej 

bezpoś rednio z łaźni jest czasem żelowania. Wyniki są 
ważne, jeżeli ekstrakt ga laretki mieści s ię w zakres ie 
70.0 -7- 7 1,0 % i pH wynosi 3,05 -7- 3, 15. 

3.13. Oznacza nie masy molowej 
3.13.1. Zasada oznaczan ia po lega na pomiarze lep

kości właściwej rozcieńczon ych acetonowych roztwo
rów nitrapektyny. 

3.13.2. Sprzęt 
a) Wisk ozy metr O stwa lda (czas wypływu czystego 

acetonu w temperaturze 20 oC około ł 50 g). 
b) M ieszadlo magnetyczne, 
c) Sek undom ierz. 
d) Moździerz porcelanowy z tłu czkiem. 

e) Tygiel porcelanowy z d ziurkowanym dnem . 
f) Tkanina lniana 25 X 25 cm. 
g) Naczynie ema liowa ne pojemności powyżej 5 dm3. 

3.13.3. Odczynniki 
a) Kwas azotowy cz.d .a., roztwór 96-procentowy. 
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b) Ace to n cz. 
c) Alko ho l metylo wy cz. 
d) Sc!czki twa rde z bibuł y do sącze nJa . 

e) Wa ta szkl a na . 
• 

3.1~ .4. Przygotowanie nitrapektyny. Około I g prepa
r~ll u pek tynowego zważo nego z dokładn ością d o 0,0 I g 
zadać w m oźdz i e rzu 150 cmJ dymiącego kwasu azoto
wego i u cie ra ć za pomocą porce la nowego tłu czk a w ce
lu rozpro wad zeni a p repa ratu w kwasie Następni e za
wa rtość moźdz i e rza prze n ie ść do po rcelanowej zlewki 
poj emnośc i 400 cm3 i prowadz i ć nitrowanie w c i ągu 
I h przy ciągłym miesza n iu mag netycznym. Po tym cza
sie ro ztwó r nitro pektyny przesączyć przez sącze k ze 
szkla nej wa ty u illi eszczo ny w po rce lano wym tyglu 
z d ziurk owa nym d nem. K la row·ny p rze sącz wprowad z i ć 
d o ema lio wa nego naczynia n a pełni o nego 5 dm 3 wod y 
destylowa nej . Strąt nitropektyny w wodzie wymi eszać 

i szybko odsączyć na lnianej tka n inie umieszczo nej 
w sz kla nym lej ku. S t rą t nit ropektyn y p rzemyć S-kro tnie 
wod,] d es t y l owaną w łącznej i l o śc i o kolo 2 d m] Po 
ka żdym przemyc iu wyciskać pozos tałość na tkaninie . 
Ostatecznego p rze myc ia s t rąt u d o konać za pomocą 

a lko ho lu metylowego \V il ośc i okolo 100 cm3
. Strą t 

prze ni eść na p l ytk ę Petriego i lekko pods u szyć na wrzą

cej ł a ź ni wodnej. O trzyma ny w ten sposób s trą t nitro
pektyny u żyć do ozn acza nia masy mo lowej me todą 

w i s k ozym e tryczną . 

3.13.5. Wylwnanie oznaczania . I + 0 ,0 I g lekko pod
suszonego prepa ratu nitrope ktyno wego za l ać w moź

d zierzu 50 cm3 aceto nu i u c i erać za pomocą po rce la no
wego tiu czka do ca ł kow it ego rozp uszczenia. Roztwó r 
przen i eść do ko lby po miarowej poj e mnoś c i 100 cm 3 , 

u zupełn i aj <]c do kreski aceto nem , wym i e s zać i przesą 

czyć przez twa rdy sączek bib ułowy . W ten sposób p rzy
go to wa ny roztwó r jest rozt wo rem podstawowym ( I ). 
Określ i ć s tężeni e przygotowanego roztworu ni tropek

tyny w następ ujący sposób: d o wysuszonego i wyta ro
wa nego naczynka wago wego odmierzyć 20 cm 3 kla row
nego p rze sączu, odparować na łaź ni wodnej i wysuszyć 

w suszarce w tem pera tu rze 100 -:- 110 oC w c i ągu 3 h . 
Nastę pni e do ko lby po mia rowej poj emnośc i 100 cmJ 

od m i e rzyć 10 c m! roztworu pod sta wo wego ( I ) i uzu pe ł 

ni ć aceto nem do kreski . O trzymuje s i ę w te n sposób 
roztwó r rozc i e ńczony (2). Roztwo rem tym n a pełni ć 

wiskozyme tr Ostwa lda i zm ie rzyć czas prze pływu 

w tempt'faturze 20 oC (w ł aź ni wodnej ). Po mia r wyko
n ać kil kakrotn ie, wy li czając ś redn i ą a ry tmetyczną cza
só w p rzepływu. Ob l i czyć l epkość wzg lędną roztwo ru (2) 
w stosunku do czasu p rze pływu czystego a ceto nu 
w tyc h sa mych wa runkach . Dokonać da lszego, lO-k ro t
nego rozci eńcze n ia (2) ro ztwo ru , otrzy mując roztwór 
rozci eńczo ny (3) . Rozcieńcze ni e roztwo ru (2) można 

uzn a ć za wystarczające dla wyznaczenia ś redniej masy 
cząs teczkowej kwasów pe ktyno wych , jeże li stosunek 
l ep k ośc i wzg lęd nej tego roztwo ru do jego s tężeni a wy ra
żon ego w m o lach/ d m 3 jes t liczbo wo t ówny temu sto
su nkowi d la nas tępnego, l O-kro tnego rozc i e ń cze nia roz
tworu (3). W przeciwn ym przypadku na l eży wy k onać 

da lsze rozc i eńczenia . 

3.13.6. Obliczanie wyników. Sredn ią masę mo l ową 
(x II) obliczyć wg wzoru 

w któ rym: 
t - t o 

nwl = --..:.. 

C (g/ dm 3) 
Cm = --'-""-----'

Mn 

mvl 
(20) 

Km . Cm 

(2 1 ) 

(22) 

nwl l e pkość wzg lęd na roztwo ru nitropektyn y, 
l czas przepływu roztwo ru ni tropektyny, 

t o czas prze pływu aceto n u w tych sa mych wa
runkach , 

Mn ma sa mo lo wa kwas u ga la kturo nowego nit ro
wa nego (266), 

Cm s tęże ni e nitro pektyny wyrażon e w 

mo lach/ d m!, 
Km s t a ł a d la roztwo ró w ni tropekt yny w ace tonie 

(6.10-4), 

C s tęże ni e ni t ropektyny wyra żon e w g/d mJ . 

Przykład obliczania . Z I g lek ko podsuszo nej hitro
pektyny s po rządzono 100 cmJ roz two ru podsta wo wego. 
D o oznacze nia po bra no 20 cmJ tego roztworu i po wy
suszeniu uzys ka no 80 mg suchej pozos t al ośc i . Nas tę pni e 

s po rządzono roztwo ry robocze (2) i (3). C zasy prze pł y

wu w wisko zy metrzf wynoszą: 

dla roztwo ru (2) rozc iell czo nego lO-kro tni c 
180,3 s, 

dla roztworu (3) rozciell czo nego 100-k ro tnie -
153,3 s . 
C zas prze pł ywu czys tego ace to nu w tych samyc h wa
ru n kac h wyn osi ś re dn i o 150,3 ~ . 

r. Ob licza nie s t ę że ni a roztwo ru podstawowego: 

80· 50 

1000 
= 4 g/d mJ 

II. Obliczan ie s t ę żell mo lowych roztwo ró w robo
czyc h: 

roztwó r (2) 

, 

ro ztwó r (3 ) 

0,4 

266 

0,04 

266 

0,00 15 mo la/ dm J 

0 ,00015 mo la/ dm J 

lIr. St osu nek lepk ośc i wzg l ędn ej d o s tę że ń mo lowych 
wy nosI : 

180,3 - 150 ,3 
roztwó r (2) --'----'--

150,3 

153 ,3 - 150,3 
roz twór (3) 

150 ,3 

0 ,0015 
0, 199 

0,00 15 

0,0 199 
: 0 ,0001 5 = 0,00015 

(a) I 

(b) 

Z powyższego wyn ika ró wność (a ) = (b) , co znaczy , 
że s tęże ni e roztwo ru (2) jes t wysta rczające d la obl icze
nia masy mo lowej . 
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IV. Obliczanie masy mo lowej: 
0,199 

M = = 221 
0,0006 . 0,0015 

I I 1 221 100. 

3.13.7. Wynik końcowy podawać w zaokrągleniu do 

100. 

KONIEC 

INFORMACJE DODATKOWE 

I. Instytucja opracowująca normę - Ce ntrala Zjednoczeni a Prze
myslu Owocowo-\Va rzywnego. Wa rszawa . 

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-67/81l0-01 
a) wyel iminowa no oznacza nie zawartości fra kcji rozpuszczal

nej. wprowadzo no na to miast sprawdza nie rozpuszc zalnośc i . 

b) wye lim inowano oznacza n ie zdolnośc i że l owa ni a metod ,! Ta rr
-Bake ra . 

ej wprowadzono oznacza nie zawartośc i mctoksylu i kwasó w pek
tynowych . 

d) wprowadzono metod y oznaczania zd o ln ośc i że l owa ni a pektyny 
niskome tylowa ne i. 

e) zmienio no meto<!ę oznacza nia czasu i temperatury że l owa nia. 

3. Normy związane 

PN-72/ A-75050 Przetwory owocowe, wa rzywne. wina i miody pitne . 
• Pobieranie próbek 

4. Inne dokumenty w)'korzystane przy opracowaniu niniejszej normy 
ZN-80/ MPSS-C-20- 159 Prepa ra ty pekt ynowe. Pekty na jab l kowa 

5. Autorzy projektu norm y - d r in ż. Franc isze k Bosak - Za kłady 

Przetwó rstwa Owocowo- Wa rzywnego PEKTOW IN. J a s ł o, mgr in ż. 

Edwa rd Pawluś - ZPO W PEKTOWI N. Jasio . 


