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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy sg meto-
dy badan preparatow pektynowych. zwanych pektyna.

1.2. Rodzaje metod badan

a) sprawdzanie rozpuszczalnosci (3.1),

b) oznaczanie suchej masy (3.2),

¢) oznaczanie stopnia rozdrobnienia (3.4),

d) oznaczanie popiolu (3.3),

¢) oznaczanie pH (3.5).

) oznaczanie zawartosci kwaséw poligalakturono-
wych (3.6),

g) oznaczanie zawartosci metoksylu, zawartosc: kwa-
soOw pektynowych, stopnia estryfikacj (3.7),

h) oznaczanie stopnia estryfikacji niezaleznie od
oznaczenia zawartosci kwasow pektynowych (3.8),

1) oznaczanie stopnia amidacji (3.9),

1) oznaczanie zdolnosci zelowania pektyny wysoko-
metylowane) (3.10).

k) oznaczanie zdolnosci zelowania pektyny niskome-
tylowanej (3.11),

) oznaczanie temperatury 1 czasu zelowania (3.12),

) oznaczanie masy molowe) (3.13).

1.3. Okreslenia

1.3.1. preparat pektynowy czyli pektyna — produkt
zawierajgcy wydobyte z tkanek roslinnych, rozpuszczal-
ne w wodzie substancje pektynowe (kwasy pektynowe
i ich sole), o okreslonym stopniu estryfikacji, majacy
wlasnosct zelotworcze w okreslonych warunkach.

1.3.2. kwasy pektynowe — kwasy poligalakturonowe
0 roznej masie czasteczkowej, cz¢sSciowo zestryfikowane
metanolem.

1.3.3. pektyna wysokometylowana — preparat pekty-
nowy. zawierajgcy kwasy pektynowe o stopniu estryfi-
kacji powyze] 50 %, charakteryzujacy si¢ zdolnoS$cig
tworzenia zelu w warunkach wysokiego st¢zenia sub-
stancji rozpuszczalnych (powyzej 55 %), w Srodowisku
kwasnym.

1.3.4. pektyna niskometylowana — preparat pektyno-
wy, zawierajgcy kwasy pektynowe o stopniu estryfikacji
ponizej S0 %, charakteryzujacy si¢ zdolnoscig tworze-
nia zelu w obecnosci jondw metali dwuwartosciowych,
przy niskich st¢zeniach substancji rozpuszczalnych.

1.3.5. stopien estryfikacji — procentowy stosunek
liczby grup karboksylowych zestryfikowanych metano-
lem, do ogdlnej liczby tych grup. w czgsteczce kwasu
pektynowego.

1.3.6. stopien amidacji — procentowy stosunek liczby
grup karboksylowych amidowanych do ogdlnej liczby
tych grup w czgsteczce kwasu pektynowego.

1.3.7. czas zelowania — odst¢p czasu, ktoéry uptywa
od momentu wprowadzenia do gotujgcego sig roztworu
wszystkich sktadnikow zelu przewidzianych recepturg,
do momentu pojawienia si¢ pierwszych oznak zelowa-
nia.

1.3.8. temperatura zelowania — temperatura, w Kto-
rej rozpoczyna si¢ proces tworzenia zelu.

1.3.9. zdolno$¢ zelowania — wlasciwos$¢ tworzenia
zeli, wyrazana w stopniach wynikajgcych ze stosowane]
metody oznaczania, np. stopnia SAG (ugigcie. opada-
nie).

1.3.10. stopnie SAG pektyny wysokometylowanej —
stopnie odpowiadajgce liczbie gramow cukru zwigzane-
go przez 1 g pektyny w galaretke o standardowym skia-
dzie 1 wielkosci opadu 23,5 %.

1.3.11. stopnie SAG pektyny niskometylowanej —
stopnie odpowiadajgce liczbie gramow standardowego
zelu, o wielko$ci opadu 20,5 %, utworzonego przez 1 g
pektyny.

1.3.12. opad — wyrazone w procentach obnizenie
wysokosci zelu, wystepujace w ciagu 2 min (od momen-
tu wyjecia zelu ze standardowej szklanki) w stosunku
do wysokosci poczatkowej.

1.3.13. partia preparatu pektynowego — ujednolicona
masa pektyny. przedstawiona jednorazowo do badania
i oznakowania na opakowaniach kolejnym numerem
partii.

2. POBIERANIE PROBEK

Pobieranic probek — wg PN-72/A-75050 p. 2.8.2.
Probki pierwotne nalezy pobierac¢ z kazdej partii pre-

paratu pektynowego.

Zgtoszona przez Centiralg Zjednoczenia Przemystu Cwocowo-Warzywnego
Ustanowiona przez Naczelnego Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Owocowo-Warzywnego dnia 29 grudnia 1981 r.
jako norma obowigzujgca od dnia 1 lipca 1982 r.
(Dz. Norm. i Miar nr

7/1982 poz. 16)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE 1982

Druk. Wyd. Norm. W-wa, Ark. wyd.1,90 Nakt2700455 Zam. 762/82

Cena zi 24,00
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3. METODY BADAN

3.1. Sprawdzanie rozpuszczalno$ci

3.1.1. Sprzet. Mieszadlo magnetyczne lub inne.

3.1.2. Wykonanie sprawdzania. Sporzadzi¢ okoto 0,5-
-procentowy roztwor pektynowy w nastgpujacy sposob:
odwazk¢ preparatu zwilzyé etanolem i dodaé¢ wody de-
stylowanej o temperaturze w przyblizeniu 60 °C, przy
cigglym mieszaniu. Mieszanie kontynuowaé¢ 60 min,
nastgpnie pozostawi¢ w spokoju na 5.min w celu od-
powietrzenia. Efekt rozpuszczenia oceni¢ wizualnie przy
dobrym oswietleniu. W tym celu zamieszaé roztwor
precikiem szklanym i obserwowaé, czy nie zawiera osa-
du lub zawiesin.

Jezeli roztwor jest jednolity bez zawiesin, pektyna
ma catkowitg rozpuszczalnosé.

3.2. Oznaczanie suchej masy

3.2.1. Wykonanie oznaczania. W wysuszonym do sta-
tej masy 1 wytarowanym naczynku wagowym, odwazyc¢
okolo 2 g pektvny z dokladnoscia do 0,001 g i suszyc
w suszarce laboratoryjnej w temperaturze 102 =+ 105 °C
przez 3 h, a po zwazeniu dosusza¢ w okresach 30-minu-
towych do chwili, gdyv ubytek masy migdzy dwoma ko-
lejnymi wazeniami nie przekroczy 10 mg.

3.2.2. Obliczanie wynikoéw ozpaczania. Zawartosé su-
chej masy (x;), obliczy¢ w procentach wg wzoru

a
b
w ktorym:
a -—— masa preparatu po wysuszeniu, g,
b — odwazka preparatu pektynowego, g.

3.2.3. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik koncowy
oznaczama nalezy przyjac¢ Srednig arvtmetyczng co naj-
mnic] dwoch rownolegltych oznaczan nie roznigeych sig
migdzy sobg wigcej niz o 0,5 %. Wymk oznaczania
przyja¢ z dokladnoscia do 0.1 %.

3.3. Oznaczanie popiotu

3.3.1. Wykonanie oznaczania. W wyprazonym do sta-
fej masy 1 wytarowanym tyglu porcelanowym, zwazyc
okoto 2 g preparatu pektynowego z dokladnoscia do
0.001 g. Prowadzi¢ ostrozne zwgglanie za pomocg pal-
nika gazowcgo. az do spopiclenia. Nastgpnie prazy¢
w piccu muflowym w temperaturze 550 °C do uzyska-
nia state] masy. Przed kazdym wazeniem schiadzac
w eksykatorze nad srodkiem osuszajgcym.

3.3.2. Obliczanie wynikow oznaczania. Zawarto$¢ po-
piotu (x2) obliczy¢ w procentach wg wzoru

7

Xg = = 100 (2)
b
w ktorym:
a — masa pozostatodci po wyprazeniu, g,
b — odwazka preparatu pektynowego, g.

3.3.3. Wynik koficowy oznaczania. Za wynik koncowy
oznaczania nalezy przyja¢ $rednig arytmetyczng co naj-
mniej dwoch rownoleglych oznaczan nie réznigcych sig
od siebie wigcej niz 0 0,05 %. Wynik oznaczania przyjac
z doktadnoscig do 0,01 %.

3.4. Oznaczanie stopnia rozdrobnienia

3.4.1. Sprzet. Wstrzgsarka laboratoryjna z zestawem
sit o nast¢pujgcych wymiarach bokéw oczek kwadrato-
wych: 0,1; 0,2; 0,3;: 0.4: 0.5 mm.

3.4.2. Wykonanie oznaczania. Ustawi¢ sita pionowo
na wstrzgsarce w kolejnosci wzrastajacej wielkosci
oczek i na gorne sito. o boku oczek 0,5 mm, wsypac
odwazke¢ 100 £0,1 g pektyny. Przesiewaé przez 10 min
przy czgstotliwosci wstrzasoéw okoto 200 na min.

3.4.3. Wynik oznaczania. Jako stopien rozdrobnienia
preparatu pektynowego poda¢ wielkos¢ oczek sita,
przez ktore w calosci przechodzi przesiewana probka.

3.5. Oznaczanie pH

3.5.1. Sprzet. Pehametr z wyposazeniem.

3.5.2. Wykonanie oznaczania. Odwazk¢ | +0.1 g pre-
paratu pektynowego rozpusci¢c w 100 cm?® wody desty-
lowane} o temperaturze w przyblizeniu 60 °C, wsypujgc

j1a bardzo wolno do wody. przy ciaglym mieszaniu.

Miesza¢ do uzyskania calkowitego rozpuszczenia, po
czym zmierzy¢ pH za pomoca pchametru wyskalowa-
ncgo na bufor o pH mieszczacym sig w zakresie
2.0-+4,0. Wynik podaé¢ z dokladnoscig do 0,1.

3.6. Oznaczanie zawartosci kwasow poligalakturono-
wych

3.6.1. Zasada oznaczania polega na zmyvdleniu estrow
w Srodowisku alkalicznvim, strgeeniu uwolnionych kwa-
sow poligalakturonowych za pomocy jondéw wapnio-
vveh 1 miarcczkowym okresleniu iloscr zwigzanego
wapnia.

3.6.2. Odczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek cz.d.a.,
1 4N.

by Kwas octowy lodowaty cz.d.a., roztwor IN.

sodowy roztwory: 0.1N

¢) Chlorek wapniowy krystaliczny cz.d.a., roztwory:
O0.IN 1+ IM: (220 g chlorku wapniowego krystalicznego
I dm’® roztworu).

d) Roztwdr buforowy amonowy (Do 54 £002 g
chlorku amonowego dodac¢ 350 cm? 25-procentowego
roztworu amoniaku 1 uzupetni¢ wodg destylowana do
I dm?).

¢) Wersenian  dwusodowy  cz.d.a., roztwor 0,IN
(18,613 g krystalicznego wersenianu dwusodowego roz-
pusci¢ w | dm® wody destylowanej 1 przesgczyé przez
saczek 7z bibuly do saczenia).

) Czern ertochromowa cz.d.a., mieszanina z chlor-
kiem sodowym w stosunku 1:500.

g) Mureksyd krystaliczny cz.d.a., mieszanina z chlor-
kiem sodowym w stosunku 1:100. '

h) Chlorek sodowy cz.

1) Kwas solny st¢zony cz.d.a.

i) Weglan wapniowy cz.d.a., wysuszony do stalej
masy w 130 °C.

3.6.3. Sprawdzanie miana roztworu wersenianu dwu-
sodowego

3.6.3.1. Sporzadzanie roztworu 0,IN chlorku wapnio-
wego. Do kolby pomiarowej pojemnosci I dm® odmie-
rzy¢ cylindrem 10 cm’ kwasu solnego stezonego,
a nastgpnie za pomocg lejka przeniedc ilosciowo odwaz-
ke 5,005 g weglanu wapniowego. Po ustaniu burzliwej
reakcji uzupetni¢ woda destylowang do Kkreski.
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3.6.3.2. Mianowanie. Do kolby stozkowej] pojemnosci
250 c¢m?® odmierzy¢ pipeta 20 ¢cm® roztworu chlorku
wapniowego 0,IN, doda¢ 80 cm’ wody destylowanej
oraz 4N roztworu wodorotlenku sodowego do uzyska-
nia pH 12 (wobec papierka wskaznikowego). Nast¢pnie
doda¢ szczypte mureksydu zmieszanego uprzednio
z chlorkiem sodowym. Roztwor w kolbie miareczkowac
wersenianem do zmiany barwy pomaranczowej na fio-
letowg. Wykona¢ 3 analogiczne miareczkowania,

a nast¢pnic ze $redniej arytmetycznej wynikow trzech

miareczkowan obliczy¢ miano wersenianu N wg wzoru

N CaCl, - V CadCl
N 1C 12 acll; (3)
V wers

w ktorym:
N CaCl, — miano chlorku wapniowego (0,IN),

V CaCl, objetosc¢ 0,1 N CaCl, pobranego do mia-
reczkowania (20,0 cm?),
V' wers — objeto$¢ wersenianu zuzyta do miarecz-

kowania.

3.6.4. Przygotowanie podstawowego preparatu pekty-
nowego. 0,5 0,001 g preparatu pektynowego zmieszac
z 2 g cukru pudru, rozpuscic w 50 cm?® wody destylo-
wanej, przeniesé iloSciowo do kolby pomiarowej pojem-
nosci 100 cm?, dodaé¢ 6 cm® 0,1IN roztworu wodorotlen-
ku sodowego, po czym zawarto$¢ kolby uzupetni¢ wodg
destylowana do kreski.

3.6.5. Wykonanie oznaczania. Do kolby stozkowej
pojemnosci 250 ¢cm® ze szlifowanym korkiem przenie$é
10 cm’podstawowego roztworu preparatu pektynowe-
go, doda¢ 100 cm® 0,IN roztworu wodorotlenku sodo-
wego, zamkna¢ korkiem, wymieszac i prowadzi¢ zmyd-
lanie w temperaturze pokojowej przez 30 min, wstrzg-
sajac kolbg w odstgpach 10 min. Nastgpnie dodaé
50 cm?’ IN roztworu kwasu octowego, a po 5 min, 5 cm?
IM roztworu chlorku wapniowego. Pozostawi¢ w spo-
koju na 1 h, po czym ogrzewa¢ do wrzenia przez 1 min,
przesaczy¢ przez saczek z bibulty do sgczenia, przemy-
wajac osad na saczku goragca wodg destylowang do
zaniku reakcjl na jony chloru (reakcja z azotanem
srebrowym). Osad z saczka przenies¢ do zlewki pojem-
nosci 400 cm® za pomoca goracej wody w tgcznej ob-
jetosci okoto 150 cm’, zamiesza¢, doda¢ 20 ¢m’® roz-
tworu buforu amonowego i S$cisle 10,0 cm® 0.IN roz-
tworu wersenianu dwusodowego. Nadmiar wersenianu
odmiareczkowa¢ 0,IN roztworem chlorku wapniowego
wobec szczypty czerni eriochromowej do zmiany barwy
niebieskicj na rézowa, zachowujac temperatur¢ mia-
reczkowania roztworu na poziomie 40 -+50 °C.

3.6.6. Obliczanie wynikow oznaczania. Oblicza sie
przy zalozeniu, ze Srednia zawarto$¢ wapnia w pekty-
nianie wapniowym wynosi 8,2 %.

Zawartos¢ kwasow poligalakturonowych w prepara-
cie pektynowym (x3) obliczy¢ w procentach wg wzoru

91.8
-y (4)

X3=V'4
8,2

w ktorym:

V' — liczba c¢cm® 0,IN roztworu wersenianu dwuso-
dowego, ktéra przereagowata z wapniem zwig-
zanym przez kwasy poligalakturonowe, obli-
czana wg wzoru

V=100 - N -V, (35)
gdzie:
N — miano wersenianu dwusodowego,
V. — liczba ¢cm?® 0,IN roztworu chlorku wapniowe-

go, ktorg zuzyto na odmiareczkowanie nad-
miaru wersenianu.

Przyklad obliczenia. Probke 10 cm’ doktadnie 0.,5-
-procentowego roztworu preparatu pektynowego, przy
postepowaniu  zgodnym 2z opisem, w koncowej fazie
zada¢ 10 cm® 0,1080N roztworu wersenianu, a na od-
miareczkowanie jego nadmiaru zuzy¢ 9.3 cm’® 0,100N
roztworu chlorku wapniowego.

a) Obliczanie liczby ¢cm® 0,100N roztworu wersenia-
nu, ktéra odpowiada wapniowi zwigzanemu przez kwa-
sy poligalakturonowe (F)

V=100 - 0,1080 - 9.3 = 1,51 cm’

b) Obliczanie zawartosci kwasoéw poligalakturono-
wych (x3)

91,8
8,2

= 67,6 %

3.6.7. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik oznacza-
nia nalezy przyja¢ $rednig arytmetyczng co najmniej
dwoch réwnolegltych oznaczenn  roznigeych sig od sie-
bie wigcej niz o 0,5 %. Wynik przyja¢ z dokiadnoscia
do 0,1 %.

3.7. Oznaczanie zawartosci - metoksylu, zawartosci
kwasow pektynowych oraz stopnia estryfikacji

3.7.1. Zasada oznaczania polega na miareczkowaniu
wolnych, a nastgpnie uwolnionych przez zmydlanie
grup karboksylowych, w oczyszczonym preparacie pek-
tynowym.

3.7.2. Sprzet

a) Lejek Schota G3 pojemnosci 30 +60 cm’.

b) Mieszadlo magnetyczne.

¢) Pehametr z wyposazeniem.

3.7.3. Odczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwory: 0,IN
1 0,5N.

b) Kwas solny st¢zony cz.d.a., roztwor 0,5N.

¢) Alkohol izopropylowy cz. lub Amberlit MB-I.

d) Azotan srebrowy cz.d.a., roztwor okoto 0,IN.

¢) Fenoloftaleina, roztwor alkoholowy I-procen-
towy.

3.7.4. Przygotowanie oczyszczonego roztworu prepara-
tu pektynowego

3.7.4.1. Oczyszczanie preparatu przy uzyciu alkoholu
izopropylowego. Odwazy¢ 5 0,01 g preparatu pekty-
nowego do zlewki i doda¢ 100 ¢cm?® 60-procentowego
roztworu alkoholu izopropylowego z 5§ ¢cm’ st¢zonego
kwasu solnego. Miesza¢ przez 10 min. Mieszaning prze-
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filtrowac przez wysuszony do statej masy 1 wytarowany
lejek Schota, przemy¢ 6 razy mieszaning alkoholu
z kwasem w ilosciach po 15 e¢m?, a nast¢pnie 60-pro-
centowym alkoholem izopropylowym niezakwaszonym,
az filtrat bgdzie wolny od jonow chloru (proba z azo-
tanem srebrowym). Na koniec przemy¢ 20 cm* alkoholu
izopropylowego, suszy¢ w 105 °C przez | h, schtadzac
w eksykatorze nad chlorkiem wapniowym 1 zwazyc.
Przenie$¢ bez strat '/,0 masy netto wysuszonej probki
(reprezentujgce] 500 mg pierwotnej, nie przemytej
probki), do 250 cm® kolby stozkowej z korkiem na
szlif, zwilzy¢ 2 c¢cm?® alkoholu 1zopropylowego, dodac
100 ¢cm?® wody destylowanej wolnej od dwutlenku
wegla, zakorkowac 1 miesza¢ do catkowitego rozpusz-
czenia probki. Uzyskany roztwor przeznaczy¢ do mia-
reczkowania.

3.7.4.2. Oczyszczanie roztworu preparatu pektynowe-
go przy uzyciu Amberlitu MB-1. Odwazy¢ 7z dokladnos-
cig do 0.01 g okoto 1.5 g preparatu pektynowego 1 wsy-
pa¢ do 200 c¢m’ wody destylowanej o temperaturze
okolo 60 “C, mieszajgc do calkowitego rozpuszczenia.
Nastepnie dodac¢ 30 +-35 g Amberlitu MB-1 1 mieszac
przez 10 min. Mieszaning przefiltrowaé przez lejek
Schota G3, zbicrajgc przesacz do suchej kolby proz-
niowej. 50 ¢m' przesaczu przeznaczy¢ do miareczko-
wania.

3.7.5. Wykonanie oznaczania

3.7.5.1. Miareczkowanie potencjometryczne — metoda
odwolawcza. Do kolby stozkowej zawierajgce] przezna-
czony do miareczkowania roztwor pektynowy, oczysz-
czony wg 3.7.4.1 lub 3.7.4.2, doda¢ wody destylowane]
wolnej od dwutienku wegla, do uzyskania tgczne) objg-
tosci roztworu 150 c¢m’. Wlozy¢ do kolby magnes
1 ustawi¢ na blacie mieszadlta magnetycznego. Urucho-
mi¢ mieszadio 1 zanurzy¢ ostroznie elektrody pehame-
tru. Miareczkowad O.IN roztworem wodorotlenku so-
dowego. Do pH 6 dodawad roztwdér wodorotlenku
szybko, a nastgpnic miareczkowanie zakonczy¢ powoli,
dodajgc wodorotlenck sodowy kroplami do uzyskania
pH 8.0 +0.1. Zapisac ilos¢ zuzytego wodorotienku so-
dowego w c¢cm’ jako V) (miareczkowanie poczatkowe).
Doda¢ do zmiareczkowancgo roztworu 20 c¢m® (,5N
roztworu wodorotienku sodowego, kolb¢ zakorkowac
i prowadzi¢ zmydlanie przez 15 min przy cigglym mie-
szaniu mieszadlem magnetveznym. Nastepnie dodac
0.5N roztworu kwasu solnego w iloscit dokladnie row-
nowazace] uzyly do zmydlania roztwor wodorotlenku
sodowego, zamieszac. wlgczy¢ mieszadto magnetyczne,
zanurzy¢ w roztworze clektrody 1 miareczkowac¢ uwol-
nione grupy karboksylowe 0,IN roztworem wodoro-
tlenku sodowego do pH 8.0 £0,1. Zapisa¢ zuzyta liczbg
cm’ wodorotlenku sodowego jako V, (miareczkowanie
po zmydlaniu).

3.7.5.2. Miareczkowanie wobec fenoloftaleiny — me-
toda techniczna. 100 cm’® roztworu preparatu pektyno-
wego oczyszczonego wg 3.7.4.1 lub 50 c¢cm’ przesgczu
otrzymanego wg 3.7.4.2 1 rozcienczonego w kolbie stoz-
kowe) pojemnosct 250 ¢cm’ woda destylowana wolng
od dwutlenku weggla w ilosci 50 cm’, zada¢ 5 kroplami
fenoloftaleiny 1 miareczkowac 0,1N roztworem wodoro-
tlenku sodowego do uzyskania rézowego zabarwienia

utrzymujgcego si¢ w ciggu 30 s. Zapisaé zuzytg liczbg
cm® roztworu wodorotlenku sodowego jako Vi (mia-
reczkowanie poczatkowe). Nastgpnie prowadzi¢ zmyd-
lanie estrow wg 3.7.5.1, a po zneutralizowaniu roztworu
dodaé jeszcze 3 krople fenoloftaleiny 1 miareczkowacd
ponownie 0,IN roztworem wodorotlenku sodowego do
stabor6zowego zabarwienia. Zapisa¢ zuzyta liczbe cm?
roztworu wodorotlenku sodowego jako V> (miareczko-
wanie po zmydlaniu).

3.7.6. Obliczanie wynikéw

3.7.6.1. Zawarto$¢ kwasow pektynowych (xs) obliczy¢
w procentach wg wzoru

- 1,76 - Vi+ 19 -V,

X4 = (6)
g
w ktorym:

Vi — miareczkowanic poczatkowe, c¢m?,

V> — miarcczkowanic po zmydlaniu, cm?,

1,76 — wspdiczynnik masy rownowaznikowej kwa-
su galakturonowego,

1.9 — wspolczynnik masy rownowaznikowe) kwa-
su galakturonowego zestryfikowanego meta-
nolem,

g — masa suchego preparatu pektynowego znaj-
dujgca si¢ w probee poddane) miareczkowa-
niu, g.

3.7.6.2. Zawartos¢ metoksylu (xs) obliczy¢ w procen-
tach wg wzoru
31 -,

Xs = : 7
v (76 -V, +19 -V, ()

w ktorym: 31 — masa réwnowaznikowa grup metoksy-
lowych (-OCH;).
Pozostate symbole 1 wartosci jak w 3.7.6.1.
3.7.6.3. Stopien estryfikacji (xs) obliczy¢ w procen-
tach wg wzoru
Vs

Xg = mrm—— - ) 8
Xg v, + Vz ( )

w ktorym znaczenie symboli wg 3.7.6.1.

3.7.7. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik oznacza-
nia przyjac¢ $rednig arytmetyczng wynikdw co najmniej
2 rownoleglych oznaczan nie r6znigcych si¢ migdzy so-
ba wiece) niz 1,0 %. Wyniki poda¢ z doktadnoscig do
0,1 %.

3.8. Oznaczanie stopnia estryfikacji niezaleznie od
oznaczania zawartosci kwaséw pektynowych

3.8.1. Zasada oznaczania — wg 3.7.1.

3.8.2. Sprzet — 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
uzyciu alkoholu izopropylowego. Okoto 0,5 g preparatu
pektynowego przemy¢ zakwaszonym roztworem izo-
propanolu wg 3.7.4.1 i po ostatnim przemyciu alkoho-
lem izopropylowym wilgotny preparat rozpusci¢
w 100 cm® wody destylowanej wolnej od dwutlenku
wegla. Roztwor przeznaczy¢ do miareczkowania.
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3.8.4.2. Oczyszczanie roztworu preparatu pektynowe-
go przy uzyciu Amberlitu MB-1. 200 cm’ okolo 0.,7-pro-
centowego roztworu preparatu pektynowego mieszac
przez 10 min z 30 ¢ Amberlitu MB-1. Dalsze postgpo-
wanie wg 3.7.5.2.

3.8.5. Wykonanie oznaczania — wg 3.7.5.
3.8.6. Obliczanie wynikow oznaczania — wg 3.7.6.3.
3.8.7. Wynik koiicowy oznaczania — wg 3.7.7.

3.9. Oznaczanie stopnia amidacji

3.9.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega na alka-
licznej deamidacji kwasow pektynowych 1 miareczko-
wym okresSleniu ilosci kwasu zneutralizowanego przez
wydziclony 1 oddestylowany amoniak.

3.9.2. Sprzet — wg 3.7.2 oraz aparat destylacyjny
Parnasa.

3.9.3. Odczynniki i roztwory — wg 3.7.3 oraz

a) Wodorotlenck sodowy, roztwor 50-procentowy.

b) Kwas solny, roztwéor 0,1N.

¢) Czerwien metylowa cz.d.a., roztwor alkoholowy
I-procentowy.

3.9.4. Wykonanie oznaczania. Oznaczanic wykonuje
roztworze pozostalym po oznaczeniu stopnia
estryfikacji. Roztwor pektynowy po drugim miareczko-
waniu (miareczkowanie po zmydlaniu) wg 3.7.5 lub
3.8.5, przenies¢ ilosciowo do kolby destylacyjnej po-
jemnos$ci 500 cm® aparatu Parnasa. Do naczynia odbie-
rajgcego destylat odmierzy¢ doktadnie 20,0 cm® 0,1IN
roztworu kwasu solnego 1 polaczy¢ z chtodnicg w ten
sposob, aby przewdd odprowadzajacy z chtodnicy. byt
zanurzony w roztworze kwasu. Do kolby destylacyjne]
dodac¢ przez wkraplacz 20 cm? 50-procentowego roz-
tworu wodorotlenku sodowego, zamkna¢ szczelnie po-
laczenia 1 rozpoczgé ostrozne ogrzewanie, unikajgc nad-
miernego pienienia. Ogrzewaé¢ do momentu, gdy zbierze
si¢ 80 =120 cm? destylatu. Dodac¢ kilka kropli czerwieni
metylowe] do naczynia z odebranym destylatem i zmia-
reczkowa¢ nadmiar kwasu za pomocg 0,IN roztworu
wodorotlenku sodowego, zapisujac liczbg zuzytych ¢cm?
roztworu wodorotlenku sodowego jako S. Wykonac
slepa probe, miareczkujge 20 em? 0,1N roztworu kwasu
solnego, za pomocy 0,1IN roztworu wodorotlenku sodo-
wego wobec czerwient metylowej. Zapisaé liczbg zuzy-
tych ¢cm® roztworu wodorotlenku sodowego jako B.
Obliczy¢ wynik miareczkowania koncowego (B — S)
jéik() V.

SIC W

3.9.5. Obliczanie wynikow oznaczania
a) Stopten amidacji (x7) obliczy¢ w procentach wg
wzoru

Vs

X7 = . l(){) 9
! Vit Vst s ©)

b) Stopien estrytikacji pektyny amidowanej (xs) obli-
czy¢ w procentach wg wzoru

Vs

Xs = - 100 10
8 Vit V,+ Vs L.

w ktorych:
V3 — miareczkowaniec koncowe wg 3.9.4,

ViiV,— wg 3.7.6.1.

3.9.6. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik oznacza-
nia przyjac¢ Srednig arytmetyczng wynikéw co najmnie]
dwoch rownoleglveh oznaczen nie rézniacych sig mig-
dzy soba wigce) niz o 1.0 %. Wyniki podac¢ z doklad-
noscig do 0.1 %.

3.10. Oznaczanie zdolnosci zelowania pektyny wysoko-
metylowanej w stopniach SAG, metoda 5-54 IFT

3.10.1. Zasada ozmaczania polega na sporzadzeniu
standardowe] galaretki 1 zmierzeniu procentowe] war-
tosci jej opadu za pomocyg zelometru.

3.10.2. Sprzet

a) Zelometr (rys. 1 na str. 6), wraz z nast¢pujgcym
wyposazeniem:

— znormalizowane szklanki 2 sztuki (do jednego
oznaczania),

— przyrzad do wyrownywania powieizchni galaretek
(rodzaj noza do krojenia sera),

— wzorcowy pr¢t metalowy o Srednicy okofo 10 mm
i diugosct dokladnie 63,5 mm do sprawdzania ustawie-
nia skali zelometru,

— plytka szklana o wymiarach 75 X 75 X 5 mm.

b) Podgumowana tasma.

¢) Rondel z bocznym uchwytem pojemnosct okoto
1.5 dm’.

d) Drewniana topatka do mieszania w czasie goto-
wania.

e¢) Sekundomierz.

3.10.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas winowy krystaliczny cz., roztwor: 48,8 g
kwasu winowego Kkrystalicznego rozpusci¢c w wodzie
destylowanej, uzupetniajac objgtos¢ do 100 cm’.

b) Cukier sacharoza.

3.10.4. Wykonanie oznaczania

3.10.4.1. Przygotowanie szklanek. Na kazdej szklance
wykonaé obrzeze 7z paska podgumowanej taSmy papie-
rowej o wymiarach 2 X 24 cm. Pasek powinien pokry-
wac 0,6 cm wysokosSct szklanki oraz wystawac¢ 14 mm
ponad szklanke¢. Tasma powinna by¢ dobrze docis$nieta
do szklanki, aby zapewni¢ uszczelnienie chronigce
przed przecickaniem gorgcego zolu. Przed rozlaniem
zolu, do kazdej szklanki odmierzyé po 2 ¢cm’ roztworu
kwasu winowego, przygotowanego wg 3.10.3 a).

3.10.4.2. Ustalanie sktadnikow standardowej galaretki
a) llos¢ gramow pektyny (P) obliczy¢ wg wzoru

390 -
I = e (11)
w ktorym:
z — zalozona zdolnosc¢ zelowania pektyny wyra-
zona w stopniach SAG,
390 — liczba gramow substancji rozpuszczalnych,

zawierajgcych sig¢ w 600 g galaretk: (ekstrakt).
b) llos¢ gramoéw cukru (C) obliczy¢ wg wzoru:
C = 390 - P (w zaokragleniu do 1 g)
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Rys. 1. Schemat zelometru z podstawowym wyposazeniem
I — zelometr (widok z boku);.2 — Sruba mikrometryczna; 3 — znormalizowana szklanka z przykrywka; 4 — przyrzad do wyrownania
powterzchni galaret; 5 — pret wzorcowy do sprawdzania skali zelometru; 6 — plytka szklana

Przyktad: Jezeli zalozona zdolnos$¢ zelowania pektyny
wynosi 150° SAG zgodnie z wymaganiami ZN-80/
MPSS/C-20-159, wtedy masa pektyny jakg nalezy uzyé
do sporzadzenia galaretki wyniesie:

390 6
150 ol
a liczba gramow cukru wyniesie:
C = 390 - 3 = 387 g.

3.10.4.3. Sporzadzanie standardowej galaretki. W su-
chej zlewce pojemnosci 150 cm? odwazyé z doktadnos-
cia do 0,01 g ustalong mas¢ preparatu pektynowego.
W innej zlewce odwazy¢ obliczong mas¢ cukru z do-

ktadnoscig do 0.1 g. Do zlewki z pektyna dodac
20 =30 g cukru z odwazonej uprzednio ilosci 1 staran-
nie wymiesza¢ za pomoca precika szklanego. Do wyta-
rowancgo rondla wraz z drewniang lopatka wla¢ okoto
250 ¢cm’ wody destylowanej ogrzanej do 60 °C, a na-
stgpniec wprowadzi¢ iloSciowo mieszaning pektyny z cu-
krem jednorazowo i rozpocza¢ tagodne mieszanie przez
okoto 2 min. Nalezy przy tej czynnosct stara¢ si¢ wpro-
wadzi¢ mieszaning pektyny z cukrem pod powierzchnig
wody tak szybko, jak to jest mozliwe. Podczas miesza-
nia unikac¢ rozpryskiwania, ktore mogtoby spowodowac
rozrzucanie pektyny na gorne czgéci rondla. UmieScic
rondel na grzejniku i doprowadzi¢ do wrzenia ciagle
mieszajac. Nastgpnie dodac¢ pozostaty cukier w dwoch
porcjach, doprowadzajac kazdorazowo mieszaning do



BN-81/8110-01 7

wrzenia. Ogrzewanie kontynuowaé, az do uzyskania
masy netto réwnej 609 g. Ogrzewanie I mieszanic na-
lezy wyregulowac tak, aby catkowity czas ogrzewania
mieszaniny wyniost 58 min. Przy uzyciu grzejnika
elektrycznego nalezy go wczesSnie) rozgrza¢. Na okres
gotowania 1 wazenia drewniana fopatke pozostawic
w rondlu.

Jezeli porcja wazy mniej niz 609 g, doda¢ w nieznacz-
nym nadmiarze wod¢ destylowang, przy czym koniecz-
ne jest dodatkowe gotowanie w celu anownego spro-
wadzenia masy do 609 g. Dodawana woda powinna by¢
ogrzana do wrzenia. Najlepiej jest ustali¢ na poczatku
ilos¢ wody tak, aby przy stosowanych warunkach go-
towania nie zachodzita koniecznos¢ dodawania wody
pod koniec gotowania 1 aby calkowity czas gotowania
utrzymaé¢ w granicach przedziatu 5-+8 min.

Po sprawdzeniu masy zolu pozostawi¢ go w stanie
niecnaruszonym na | min, po czym przechyli¢ rondel
i szybko zgarna¢ ewentualng piane. Wyja¢ drewniang
topatke 1 wlozy¢ termometr. Podczas gdy rondel jest
przechylony miesza¢ tagodnic za pomocg termometru,
az do osiggniecia temperatury doktadnie 95 °C. Nastep-
nie wla¢ szybko zawarto$¢ rondla do dwoch wezesnie)
przygotowanych szklanek.

3.10.4.4. Wlewanie zolu do szklanek. Umiesci¢ preciki
szklane w kazde) szklance. Gdy zol ostygnie do 95 °C,
wlewa¢ go szybko do pierwsze) szklanki, mieszajac
energicznic ruchem wznoszaco-opadajgcym. W analo-
giczny sposOob napetni¢ druga szklank¢. Najlepiej wle-
wac bardzo szybko do momentu napetnienia szklanki
do obrzezy, a nastgpnic wolniej, wypelniajgc przestrzen
ograniczong doklejong tasmg. Po 2 h po napelnieniu,
przykryc szklanki metalowymi przykrywkami i pozosta-
wi¢ na 20 +24 h w temperaturze 22 <28 °C, w miejscu
zabezpieczonym przed wstrzasami.

3.10.4.5. Wykonanie pomiaru opadu galaretek. Po
uptywie 20-+24 h przetrzymywania galaretek, zdjac
przykrywki oraz zerwac tasme¢. Nastgpnie za pomoca
mocno naprg¢zonego, czystego, zwilzonego drutu (przy-
rzad do wyrOwnywania powierzchni galaretek), wyko-
nac¢ poziome cigcie, w celu usunig¢cia warstwy galaretki,
ktora wystaje ponad gbérng cz¢$¢ szklanki. Odcigty
gorng warstwe zdjg¢ ostroznie 1 odrzuci¢. Galaretke
wyjac ze szklanki i ustawi¢ w odwrdcone) pozycji na
ptytce szklanej. W tym celu przechyli¢ szklank¢ pod
kgtem 45° 1 wsung¢ ostrze lopatki pomigdzy gorna
cz¢s¢ szklanki 1 galaretki, aby rozpoczgé¢ oddzielanie.
Nast¢pnie, obracajgc powoli szklanka, wytozy¢ galaret-
k¢ na szklang ptytk¢ bez dalszej pomocy topatki. Prze-
noszenie galaretki prowadzi¢ ostroznie. aby jej nie usz-
kodzi¢ w czasie te) operacji 1 starac si¢ ustawié ja pio-
nowo. Gdy tylko galaretka znajdzie si¢ na szklane
ptytce wlaczy¢ sekundomierz. Jezeli galaretka przechyla
si¢ nieznacznic w jedng strong, mozna to zazwyczaj
skorygowac¢ odchylajgc tagodnie ptytk¢ szklang od kie-
runku, w ktorvm si¢ pochyla galaretka. Plytk¢ z gala-
retkg umiesci¢ na podstawce zelometru tak, aby $ruba
mikrometru znajdowala si¢ dokladnie nad S$rodkiem
galaretki. Pomiar nalezy wykonywa¢ na poziomym sto-
le lub pulpicie. Doktadnie po 2 min po uruchomieniu
sekundomierza, ostrze Sruby mikrometru doprowadzi¢

do styku z goérna powierzchnig galaretki. Os$wictlenie
nalezy tak ustawi¢, aby mozna bylo latwo obserwowac
styk koncowki mikrometru z powierzchnig galaretki.
Odczyta¢ warto$¢ procentowg opadu na skali. Najniz-
sza kreska na pionowej skali, ponizej ktorej przechodzi
dolny brzeg okraglej gltowicy mikrometru oznacza pro-
centy, a liczba na glowicy mikrometru najblizsza do
pionowe] skali, dziesi¢tne cz¢sci procentu opadu. Od-
czyt poda¢ w zaokragleniu do 0.1 %.

Jezeli odczyty dla dwoch galaretek tej samej parti
réznig sig wigeej niz o 0,6 %, nalezy powtdrzy¢ sporza-
dzanie galaretki. /

3.10.4.6. Sprawdzanie kalibracji zelometru. Do spraw-
dzania ustawienia skali zelometru uzywa si¢ wzorco-
wego preta metalowego o dlugosct 63.5 mm. Ustawid
pr¢t w pozycji pionowej pod ostrzem Sruby mikrome-
trycznej na szklanej plytce umieszczonej na podstawce
zelometru. Sprawdzanie zelometru powinno si¢ odby-
wac na spoziomowanym stole. Kiedy ostrze Sruby styka
si¢ delikatnie z pretem wzorcowym przyrzad powinien
wskazywac dokladnic 20,0. Sprawdzanie zelometru za-
lecane jest od czasu do czasu 1 zawsze przy zastosowa-
niu nowe] plytki szklane;j.

3.10.4.7. Sprawdzanie ekstraktu i pH galaretki. Po
zmierzeniu opadu, jedng z galaretek przecia¢ w potowie
dtugosci, wycia¢ ze srodka mala porcje 1 szybko roz-
smarowac na jednym z pryzmatow refraktometru. Od-
czyta¢ wartos¢ ekstraktu, uwzgledniajgc temperature
pomiaru. Z drugiej galaretki pobrac¢ porcje ze Srodka,
rozetrze¢ w matej zlewce 1 zanurzy¢ w niej elektrody
pehametru, wyskalowanego na bufor o pH 2,0 +4.0
1 dokona¢ odczytu wartosct pH.

3.10.5. Obliczanie zdolnosci zelowania polega na ko-
rygowaniu zalozonej zdolnosci zelowania w stosunku
do wartos$ci rzeczywistej.. ZaleznoS¢ mig¢dzy wartoscig-
procentowa opadu galaretki a wspotczynnikiem do
przeliczenia zalozonej zdolnos$ci zelowania na rzeczy-
wista, przedstawia krzywa podana przez Coxa-Higby'e-
go (rys. 2 na str. 8). '

Po wyliczeniu $redniej arytmetycznej opadéw dwoch
galaretek, nanies$¢ jg na osi odcigtych wykresu 1 w punk-
cie przecigcia z krzywg odczyta¢ na osi rgednych war-
tos¢ wspotczynnika W, przez ktéry nalezy pomnozyc
zatozong zdolno$¢ zelowania.

Zdolnos$¢ zelowania (x¢) obliczy¢ w stopniach SAG
wg WZorow

a) ' Xo =z - W (13)
lub
B % opadu
- b) Xo=12z(2- >3.5 ) (14)

w ktorych:

z — zalozona zdolnos¢ zelowania,
W — wspolcaynnik przeliczeniowy dla danej war-
tosci opadu odczytany z wykresu (rys. 2),
23,5 — wzorcowa wartos¢ opadu.

3.10.6. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik przyjac
obliczong warto$¢ rzeczywistej zdolnoSci zelowania
zaokraglony do jednego stopnia. Doktadniejsze wyniki
daje krzywa Coxa-Higby’ego.
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Rys. 2.

Wynik jest wazny, jezeli spelnione sg nastgpujace
warunki: "

— ckstrakt galarctki wynosi 64,8 +65,2 %,

— pH galaretki wynosi 2,2 -+-24,

— roznice w odczycie procentu opadu galaretek nie
sa wigksze niz 0.6 9 1 mieszczy si¢ w przedziale 20,0 =+
28,0 %.

3.11. Oznaczanie zdolnosci zelowania pektyny nisko-
metylowanej

3.11.1. Zasada oznaczania — wg 3.10.1.

3.11.2. Sprzet — wg 3.10.2.

3.11.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas cytrynowy cz., roztwor: 543 g kwasu cytry-
nowego w | dm? roztworu.

b) Cytrynian' sodowy cz., roztwor: 60 g cytrynianu
sodowego dwuwodnego (C¢HsNa;O7 - 2H0) w | dm’
roztworu.

¢) Chlorek wapniowy cz.d.a., roztwor: 22,05 g chlor-

ku wapniowego dwuwodnego (CaCl, - 2H,0) rozpuscic
w wodzie destylowanej 1 uzupelni¢ objgtos¢ do 1 dm’.

d) Cukier sacharoza.

3.11.4. Wykonanie oznaczania

3.11.4.1. Przygotowanie szklanek. Na kazdej szklance
wykona¢ obrzeze z paska taSmy papicrowe] wg opisu
podanego w 3.10.4.1.

3.11.4.2. Ustalanie receptury standardowej galaretki.
Wymagana zawartos$¢ substancji rozpuszezalnych w ga-

Wykres skalowania zclowania

larctee zalezy od poziomu stopnia estryfikacji (typ-pek-
tyny) i zawicra si¢ w granicach 3050 %. Ustala si¢
nast¢pujgce receptury galaretek:

a) Receptura dla pektyn o stopniu estryfikacji ponizej
33 % (np. LM.350 firmy Cesalpinia)

Pektyna (100 °SAG — 6 g.
Cukier sacharoza — 40 g.
Woda destylowana — 425 cm’.
Roztwér cytrynianu so-

dowego — 10 cm’.

Roztwor kwasu cytryno-

Wego — 5 cm’.

600
Cukier sacharoza — 140 g (lub 146 - —).
Roztwor chlorku wapnio-
Wego — 25 cnv’.
Calkowita masa sporzg-
dzonej galaretki — 600 g.
b) Receptura dia pektyn o stopniu estryfikacji po-
wyzej 33 % (np. LM.370 firmy Cesalpinia).

-

Pektyna (100 °SAG) — 0 g.
Cukier sacharoza — 30 g.
Woda destylowana — 330 cm’.
Roztwér cytrynianu so-

dowego — 15 cm’.

Roztwor kwasu cytryno-
wego — 10 cm’.
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600

Cukier sacharoza — 200 g (lub 206 - — ).
z

Roztwor chlorku wapnio-
wego — 25 cm’.
Catkowita masa galaretki — 600 g.

3.11.4.3. Sporzadzanie galaretki wg 3.11.4.2 receptu-
ra a). Jezeli pektyna jest standardowa (tzn. jej zdolnos¢
zelowania wynosi 100 °SAG), odwazy¢ doktadnie 6,0 g.
Jezeli nie jest standardowa, obliczy¢ ilos¢ pektyny wg

wzoru
p = 600 (15)

Z

Jednoczesnie ilos¢ cukru zuzytego do gotowania ga-
laretki wyniesie

600
C = 146 - (16)
z
w ktorym:
z — zalozona zdolno$¢ zelowania,
600 — liczba graméw sporzadzonego zelu.

Pektyn¢ odwazong z doktadnoscig do 0,01 g zmiesza¢

z 40 g cukru. W rondlu, wytarowanym wraz z topatkg
do mieszania, przygotowa¢ mieszaning 425 cm’ wody
destylowanej z dodatkiem 5 c¢cm’ roztworu kwasu cy-
trynowego oraz 10 cm?® cytrynianu sodowego. Przeniesé
do rondla mieszaning pektyny z cukrem i miesza¢ do
rozpuszczenia. Ustawi¢ na grzejniku. Mieszajac dopro-
wadzi¢ do wrzenia, doda¢ 140 g cukru, dalej gotowac
mieszajac, az do rozpuszczenia. Nastgpnie dodaé 25 ¢cm?
roztworu chlorku wapniowego, kroplg po kropli przy
cigglym mieszaniu. Kontynuowac¢ mieszanie do uzyska-
nia masy netto rownej 600 g. Zdjaé¢ rondel z grzejnika
I pozostawi¢ w spokoju na 1 min w celu podplynigcia
piany. Szybko zebra¢ piang¢ i natychmiast wlaé¢ zol do
dwoch wezesnie) przygotowanych szklanek. Nalac tyle
micszaniny, aby pltyn napelnil kazdg szklanke¢ ponad
2 mm ponad gorng krawedz taSmy. Po 2 h nakry¢ przy-
krywkami 1 pozostawi¢ w spokoju na 18 +24 h w po-
micszczeniu o temperaturze 22 <28 °C, w miejscu za-
bezpieczonym przed wstrzgsami.

Przy Sporzadzaniu galaretki nalezy stosowac si¢ do
wszystkich zasad podanych w 3.10.4.3.

3.11.4.4. Sporzadzanie galaretki wg 3.11.4.2 receptu-

ra b). Odwazy¢ 6,00 g (lub ) preparatu pektyno-

z
wego 1 zmiesza¢ z 30 g cukru. W rondlu wytarowanym
wraz z topatkg do mieszania, przygotowac¢ mieszanine
330 ¢cm’ wody destylowanej z dodatkiem 10 cm?® roz-
tworu kwasu cytrynowego oraz 15 ¢cm?® roztworu cytry-
nianu sodowego. Mieszaning pektyny z cukrem prze-
nies¢ do rondla i mieszaé do rozpuszczenia probki.
Dalsze post¢powanie jest analogiczne jak w 3.11.4.3
z tg roznicyg, ze ilos¢ dodanego w czasie gotowania
cukru wynosi 200 g.

3.11.4.5. Pomiar opadu galaretek — wg 3.10.4.5.
3.11.5. Obliczanie zdolnosci zelowania. Obliczy¢ $red-
nig arytmetyczng z odczytanych opadéw obydwu gala-

retek, zaokraglajac wynik do 0,1 %. Zdolnos¢ zelowa-
nia (xi0) obliczyé w stopniach SAG wg wzoru

600 % opadu + 4.5
= — (2,0 - 17
X10 P ( 35 ) (17)
w ktorym:
P — masa pektyny uzyta do sporzadzenia
zelu,
4,5 oraz 25 — wartosci empiryczne.

3.11.6. Wynik koncowy oznaczania. Wynik podac
w zaokragleniu do jednego stopnia. Dla zachowania
waznosci oznaczania muszg by¢ spelnione naste¢pujace
warunki:

— ckstrakt galaretki powinien wynosi¢ 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 galaretki powinno wynosi¢ 3,0 0.1,

— r6znice pomigdzy poszczegdinymi odezytami opa-
du dla dwéch rownolegltych galaretek nie powinny prze-
kracza¢ 0,6 % 1 powinny zawiera¢ si¢ w przedziale
19,0 -23,0 %.

3.12. Oznaczanie temperatury i czasu zelowania pek-
tyny wysokometylowanej

3.12.1. Zasada oznaczania polega na sporzgdzeniu
standardowego zolu 1 pomiarze temperatury oraz czasu
zelowania, w warunkach przewidzianych metodg.

3.12.2. Sprzet

a) Rondel pojemnosci 1,5 dm’.

b) Drewniana fopatka do mieszania.

¢) Laznia do zastygania galaretek (rys. 3 na str. 10).

d) Probowki szklane o srednicy okoto 22 mm 1 dlu-
gosci okoto 200 mm.

¢) Gumowe korki do probowek.

f) Termometr.

g) Sekundomierz.

3.12.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas cytrynowy cz.

b) Cytrynian potasowy cz.

¢) Kwas solny cz.d.a., roztwor w przyblizeniu 1IN,

d) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor w przybli-
zeniu O,1IN.

e) Cukier sacharoza.

f) Tepol 610 (sol sodowa siarczanow wyzszych alko-
holt drugorz¢dnych — srodek powierzchniowo czynny),
roztwor wodny 10 % obj.

g) Roztwor buforowy cytrynianowy o pH 2,9 10,02:
66,2 g kwasu cytrynowego (CeHzO7 - H)O) oraz 24,7 g
cytrynianu potasowego (C¢H:sK:0; - H,0), rozpuscic
w okoto 800 c¢cm’ wody destylowanej, gotowaé przez
5 min w celu usuni¢cia dwutlenku wegla, schiodzic,
przenies¢ ilosciowo do kolby pomiarowe) pojemnosci
1 dm?® i uzupetni¢ do kreski woda destylowang wolna
od dwutlenku wegla.

Roztworéw sporzadzonych wg poz. f) oraz g) nie na-
lezy przetrzymywac¢ dluze) niz 5 dni.

3.12.4. Obliczanie odwaizki pektyny. W warunkach
oznaczania, zeli o zawarto$ci 0,66 % pektyny 100-stop-
niowej, wykazuje 23,5 % opadu. Mas¢ preparatu pekty-
nowego (P) obliczy¢ w gramach wg wzoru
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P = (18)
z.
w ktorym z — zalozona zdolno$¢ zelowania.
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Rys. 3. fazma do pomiaru temperatury zelowania
I — nogi wspornika: 2 — wspornik na probowki; 3 — laznia metalo-
wa; 4 — otwory na probowki; 5 — otwdr na mieszadto

3.12.5. Rozpuszczanie preparatu pektynowego. Probke
pektyny odwazong z doktadnoscig do 0,01 g zmieszac
dokiadnie z 30 g cukru, doda¢ wrzace] wody destylo-
wanej przy cizmlvm mieszaniu, az do osiggnigcia masy
mieszaniny 225 ¢. Kontynuowa¢ mieszanie do catkowi-
tego rozpuszczenia, nastgpnie przykryé i pozostawié
w temperaturze pokojowe] na | h. _

3.12.6. Sporzadzanie galaretki. Przenie$¢ iloSciowo
rozpuszczong pektyng do rondla, doda¢ wode destylo-
wang do osiggnigcia masy netto 450 g. Sprawdzi¢ pH.
Doprowadzi¢ pH do 3,05 +3,10 przez ewentualny do-
datek 0.IN roztworu wodorotlenku sodowego lub IN
roztworu kwasu solnego, doda¢ 50 ¢cm?® roztworu bufo-
ru cytrynianowego i 5 cm’ tepolu. Zagotowac roztwor,
doda¢ cukier w ilosci obliczonej wg wzoru

% sm -+ P
100

596 - (30 (19)

w ktorym:

P — masa pektyny uzyta do oznaczenia obliczo-
na wg wzoru (18),
% sm -— procentowa zawarto$¢ suchej masy w pre-
paracie.

Kontynuowa¢ gotowanie do uzyskania koncowej ma-
sy netto zolu wynoszacej 1000 g.

3.12.7. Pomiar temperatury i czasu zelowania

3.12.7.1. Przygotowania tazni. Lazni¢ stanowi okrgg-
ly zbiornik ze stali nierdzewnej o $rednicy 21,2 ¢m oraz
gigbokodci 16,2 cm. Wewngtrz tazni znajduje si¢ okrag-
ty wspornik wykonany 7z miedzi pokrytej cyna, sklada-

jacy si¢ z dwoch metalowych plytek w odlegloscer 10 ecm

od siebie, a dolna w odleglosci 0,6 ¢cm nad dnem.
W plytkach znajduje si¢ 6 otworéw do podtrzymywa-
nia probowek. W otworze $rodkowym umieszczone
jest mieszadlo elektryczne. £aznia zaopatrzona jest tak-
ze w termometr. Napelni¢ tazni¢ w przyblizeniu 4,5 dm’
wody, co powinno dac gi¢bokos$¢ 137 mm po zanurze-
niu 6 probdwek. Nalezy zapewnié, aby pod koniec go-
towania galaretki, probowki byly zanurzone w tazni.
a woda znajdowala si¢ w stanie wrzenia.

3.12.7.2. Wykonanie pomiaru. Micszaning pektvnowg
po ugotowaniu przelad¢ prosto z rondla do proboéwek
na wysokos¢ poziomu wody, szybko zamkna¢ korkami,
usung¢ zrodlto ogrzewania 1 zanotowa¢ czas. Gdy tem-
peratura tazni troszkg spadnie, wyjgc jedna probowke
1 ostroznie obroci¢. Jezeli nmie dostrzeze si¢ zadnych
oznak zelowania ustawi¢ probowke na stojaku do dal-
szego schladzania w temperaturze pokojowe) 1 kontro-
lowac ja od czasu do czasu. Gdy tylko dostrzeze sig
w niej pierwsze oznaki zelowania, wyjac nastgpna pro-
bowke z tazni 1 sprawdzi¢ jej zelowanie. Kontynuowad
ten sposob, az proboéwka wyjeta z tazni wykaze oznaki
zelowania. Zelowanie rozpoczyna si¢ na dnie probowki
i jako moment zelowania przyjmuje si¢ ten, gdy war-
stewka galaretki jest dostatecznic zgestniala, aby utrzy-
mac si¢ w zakrzywionym dnie probowki przy ostroz-
nym obrocie.

3.12.8. Wyniki oznaczania. Temperatura taZzni
w chwili wyjecia proboéwki z oznakami zelowania jest
temperatura zelowania. Czas jaki uptywa do pojawienia
si¢ pierwszych oznak zelowania w probowce wyjete]
bezposrednio z tazni jest czasem zelowania. Wyniki s3
wazne, ichIi ekstrakt galaretki mieSci si¢ w zakresie
70,0 +71,0 % i pH wynosi 3,05-+3,15.

3.13. Oznaczanie masy molowej

3.13.1. Zasada oznaczania polega na pomiarze lep-
kosci whasciwej rozcienczonych acetonowych roztwo-
row nitrapektyny.

3.13.2. Sprzet

a) Wiskozymetr Ostwalda (czas wyplywu czystego
acetonu w temperaturze 20 °C okolo 150 g).

b) Mieszadto magnetyczne,

¢) Sekundomierz.

d) Mozdzierz porcelanowy z tluczkiem.

e) Tygiel porcelanowy z dziurkowanym dnem.

f) Tkanina Iniana 25 X 25 cm.

g) Naczynie emaliowane pojemnosci powyzej 5 dm’.

3.13.3. Odczynniki

a) Kwas azotowy cz.d.a., roztwor 96-procentowy.
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b) Aceton cz.

¢) Alkohol metylowy cz.

d) Sgczki twarde z bibuly do sgczenia.
¢) Wata szklana.

3.13.4. Przygotowanie nitrapektyny. Okoto | g prepa-
ratu pektynowego zwazonego z doktadnoscig do 0,01 g
zada¢ w mozdzierzu 150 cm?® dymigcego kwasu azoto-
wego 1 uciera¢ za pomocg porcelanowego thuczka w ce-
lu rozprowadzenia preparatu w kwasie Nast¢pnie za-
warto$¢ mozdzierza przenies¢ do porcelanowej zlewki
pojemnosci 400 cm?® i prowadzi¢ nitrowanie w ciagu
I h przy ciaglym mieszaniu magnetycznym. Po tym cza-
sie roztwoOr nitropektyny przesaczy¢é przez saczek ze
szklanej waty umieszczony w porcelanowym tyglu
z dziurkowanym dnem. Klarowny przesacz wprowadzi¢
do emaliowanego naczynia napetnionego 5 dm?® wody
destylowanej. Strat nitropektyny w wodzie wymieszac
1 szybko odsgczy¢ na Inianej tkaninie umieszczone)
w szklanym lejku. Strgt nitropektyny przemy¢ S-krotnie
woda destylowana w lacznej ilosci okoto 2 dm’. Po
kazdym przemyciu wyciskaé pozostalo$¢ na tkaninie.
Ostatecznego przemycia strgtu dokonaé¢ za pomocg
alkoholu metylowego w ilosci okoto 100 cm?®. Strat
przenies¢ na plytke Petriego 1 lekko podsuszy¢ na wrzg-
cej tazni wodnej. Otrzymany w ten sposob strgt nitro-
pektyny uzy¢ do oznaczania masy molowej metodg
wiskozymeltryczng.

3.13.5. Wykonanie oznaczania. 1 +0.01 g lekko pod-
suszonego preparatu nitropektynowego zalaé w moz-
dzierzu 50 cm?® acetonu i uciera¢ za pomocg porcelano-
wego tluczka do catkowitego rozpuszczenia. Roztwor
przenies¢ do kolby pomiarowe] pojemnosci 100 cm?,
uzupetniajge do kreski acetonem, wymieszac 1 przesg-
czyC przez twardy sgczek bibulowy. W ten sposob przy-
gotowany roztwor jest roztworem podstawowym (1).

Okreslic st¢zenie przygotowanego roztworu nitropek-
tyny w nastgpujacy sposob: do wysuszonego 1 wytaro-
wanego naczynka wagowego odmierzy¢ 20 cm?® klarow-
nego przesgczu, odparowac na tazni wodnej 1 wysuszyc
w suszarce w temperaturze 100110 °C w ciggu 3 h.
Nast¢pnie do kolby pomiarowej pojemnosci 100 ¢m’
odmierzy¢ 10 cm? roztworu podstawowego (1) i uzupet-
ni¢ acctoneim do kreski. Otrzymuje sie¢ w ten sposOb
roztwor rozcienczony (2). Roztworem tym napeini¢
wiskozymetr Ostwalda 1 zmierzyé czas przeptywu
w temperaturze 20 °C (w tazni wodnej). Pomiar wyko-
na¢ kilkakrotnie, wyliczajgc $rednig arytmetyczng cza-
sow przeplywu. Obliczy¢ lepkosé wzgledng roztworu (2)
w stosunku do czasu przeptywu czystego acetonu
w tych samych warunkach. Dokonac dalszego, 10-krot-
nego rozcienczenia (2) roztworu, otrzymujgc roztwor
rozcieniczony (3). Rozcienczenie roztworu (2) mozna
uzna¢ za wystarczajgce dla wyznaczenia $redniej masy
czgsteczkowe) kwasow pektynowych, jezeli stosunek
lepkosci wzglednej tego roztworu do jego stezenia wyra-
zonego w molach/dm? jest liczbowo réwny temu sto-
sunkowi dla nast¢gpnego, 10-krotnego rozcienczenia roz-
tworu (3). W przeciwnym przypadku nalezy wykonac
dalsze rozcienczenia.

3.13.6. Obliczanie wynikow. Srednia mase molowa
(x11) obliczy¢ wg wzoru

X1 = s (20)
Km - Cm
w ktorym:
nwt = L =12 21)
Io
C (g/dm?)
Cm Mn (22)
nwt — lepkos¢ wzgledna roztworu nitropektyny,
t — czas przeplywu roztworu nitropektyny,
t, — czas przeplywu acetonu w tych samych wa-
runkach,
Mn — masa molowa kwasu galakturonowego nitro-
wanego (260),
Cm — st¢zenie nitropektyny wyrazone W
molach/dm?,
Km — stata dla roztworéw nitropektyny w acetonie
(6-10°7),
C — st¢zenie nitropektyny wyrazone w g/dm’.

Przyktad obliczania. Z | g lekko podsuszonej nitro-
pektyny sporzagdzono 100 cm’ roztworu podstawowego.
Do oznaczenia pobrano 20 cm?® tego roztworu i po wy-
suszeniu uzyskano 80 mg suchej pozostatosci. Nastgpnie
sporzgdzono roztwory robocze (2) 1 (3). Czasy przeply-
wu w wiskozymetrze wynoszg:

dla roztworu ({) rozcienczonego
1803 s,

dla roztworu (3)
1533 s.

Czas przeptywu czystego acetonu w tych samych wa-
runkach wynosi Srednio 150.3 s.

10-krotniec —

rozcienczonego 100-krotnic —

I. Obliczanie stgzenia roztworu podstawowego:

80 - 50
| = =———— = 4 g/dm’
1000
II. Obliczanie stezen molowych roztworow robo-
czych:
twor (2) ol 0,0015 la/dm?
— 2 ) mola/dm
roztwor T
0,04
roztwor (3) 66 = (,00015 mola/dm’

II1. Stosunek lepkosct wzglgdne) do stgzen molowych
WYNOSI:

180.3 - 150.3 0,199
5 - — - 0.0015 = ——— a
roztwor {2} — 1553 00015 @
- 153.3 - 150,3 0.0199
WO - — - 0.00015 = —m— b
roztwor (3) 1503 0.00015 (b)

Z powyzszego wynika rownos¢ (a) = (b), co znaczy.
ze stezenie roztworu (2) jest wystarczajace dla oblicze-
nia masy molowe].
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IV. Obliczanie masy molowej:
= 0,199 = 221 111 = 221 100.
0,0006 - 0,0015

—

3.13.7. Wynik konicowy podawaé¢ w zaokragleniu do

100.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme¢ — Centrala Zjednoczenia Prze-
mystu Owocowo-Warzywnego, Warszawa.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-67/8110-01

a) wyeliminowano oznaczanie zawartosci frakcji rozpuszczal-
nej. wprowadzono natomiast sprawdzanie rozpuszezalnodci,

b) wyeliminowano oznaczanie zdolnosci zelowania metodg Tarr-
-Bakera,

¢) wprowadzono oznaczanic zawartosci metoksylu 1 kwasow pek-
tynowych,

d) wprowadzono metody oznaczania zdolnosci zelowania pektyny
mskometylowanej.

e) zmieniono metod¢ oznaczania czasu i temperatury zelowania.
3. Normy zwigzane

PN-72/A-75050 Przetwory owocowe, warzywne, wina i miody pitne.
Pobieranie probek

4. Inne dokumenty wykeorzystane przy opracowaniu niniejszej normy
ZN-80/MPSS-C-20-159 Preparaty pektynowe. Pektyna jabtkowa

5. Autorzy projektu normy — dr inz. Franciszek Bosak — Zaklady
Przetworstwa Owocowo-Warzywnego PEKTOWIN. Jasto, mgr inz.
Edward Pawlus — ZPOW PEKTOWIN, Jasio.



